Estudio por microscopía electrónica de defectos producidos por irradiación de aluminio con iones y electrones by Gómez Giráldez, María del Carmen
UNIVERSIDAD COMPLUTENSE DE MADRID
 FACULTAD DE CIENCIAS FÍSICAS
TESIS DOCTORAL
MEMORIA PARA OPTAR AL GRADO DE DOCTOR
 PRESENTADA POR 
 María del Carmen Gómez Giráldez
Madrid, 2015
© María del Carmen Gómez Giráldez, 1975
Estudio por microscopía electrónica de defectos producidos 
por irradiación de aluminio con iones y electrones 
U-*w « I
UNIVERSIDAD COMPLUTENSE DE MADRID
FaCULTAD de Ci ENCIAS F Is i CAS
ERSI
531
AD PLI
0318134
SE
ESTUDIO FOR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE DEFECTOS 
PRODUCIDOS FOR IRRADIACION DE ALUMINIO CON lONES Y ELECTRONES
MEMORIA
QUE PARA OPTAR AL GrADO DE DOCTOR EN ClENCIAS FlSICAS
PRESENTA
MARIA DEL CARMEN GOMEZ GIRALDEZ
( LMIVEkSIDAD ( X X v A l U - .J.
‘i Facultad c!e CiGncias O uirr/cas
B I B L I O T E C A
Ro.-istro   j
MADRID, 1975
INDICE
Pâgina
AGRADECIMIENTOS 7
CAPITULO 1. INTRODUCCION 9
CAPITULO 2. CONSIDERACIONES PREVIAS Y CALCULOS TEORICOS 13
2.1 Irrad îac lô n  con lones. 13
2 .1 .1  Penetracîôn de los lones y propledades de
las cascadas. 15
2 .1 .2  Irrad îac lô n  de alum inio con lones oro. 18
2 .1 .3  Formaclôn de lazos de d is locaclôn . 20
2 .2  Irrad îac lô n  con electrones 21
2 .2 .1  Producelôn de defectos. 22
2 .2 .2  Irrad îac lô n  de alum inio con e lectrones. 23
2 .2 .3  Mecanîsmo de agiomeraclôn. 24
2 .2 .4  Trabajos rea1Izados sobre e1 terne. 27
CAPITULO 3. TECHICAS EXPERIMENTALES 29
3.1 Préparéelôn de muestras. 29
3.2  Irrad îac lô n  32
3 .2 .1  Irrad îac lô n  con lones. 32
3 .2 .2  Irrad îac lô n  con e lectrones. 33
3 3  MIcroscopTa e le c trô n ic a . 35
3 . 3.1 Observaclôn de las muestras. 35
3 . 3.2  Contraste de d Ifra c e lô n . 35
3 . 3.3  Contraste de lazos de d is locaclôn . 38
3 . 3.4  Contraste de pequeflos agiomerados. 40
3 . 3.5  Estereoscopfa. 41
3 . 3.6  Medidas c u a n tita t Ivas de tamaflos y densl- 
dades. 43
Pâgina
CAPITULO k.  RESULTADOS EXPERIMENTALES DE LA IRRADIACION CON
lONES 45
4.1 In fluencia  de la dos is . 46
4.2  Forma y naturaleza de los defectos. 47
4.3  D îstribucîôn  de tamarlos. 47
4 .4  D îstribucîôn  en profundidad. 48
4.5 E fic ie n c ia  de agi orneraciôn. 49
CAPITULO 5. RESULTADOS EXPERIMENTALES DE LA IRRADIACION CON
ELECTRONES A TEMPERATURA AMD I ENTE 51
5.1 Contraste de los defectos. 52
5.2  Determinacîôn del vector de Burgers. 63
5 3  D îstribucîôn  en espesor. 73
5.4  In fluenc ia  de la dosis. 78
5.5  E fic ie n c ia  de la agi orneraciôn. 8 l
5 .6  Naturaleza de los defectos. 86
5 7 Crecimiento y tamarlos. 89
5.8  Capa de ôxido de la s u p e rfic ie . 93
5.9  In fluenc ia  de la o rien tac iô n . 95
5.10 Irrad îac lôn  en fronteras de grano. 97
5 . 10.1 Subfronteras y fronteras de în c lln a -
cîôn. 97
5 . 10.2 Fronteras de macla. 103
CAPITULO 6. RESULTADOS EXPERIMENTALES DE LA IRRADIACION CON
ELECTRONES A ALTAS TEMPERATURAS. 111
6.1 Generalidades. 111
6 .2  Naturaleza y carâcter de los lazos de d is lo  
caciôn. 115
6.3  Densidad de lazos de d is locaclôn . 115
6 .4  Crecimiento y tamaOos. 121
6.5  Recocidos postir ra d ia to r io s . 127
-  5 -
Pâgina
CAPITULO 7. INTERPRETAC ION DE LOS RESULTADOS DE LA IRRADIACION
CON lONES. 131
7.1 In flu en c ia  de la capa de ôxido. 131
7 .2  Formaciôn de los agiomerados. 131
7.3 Factor de produceiôn. 132
7.4  Forma de los defectos. 133
7.5 E fic ie n c ia  de la agiomeraciôn. 134
CAPITULO 8. INTERPRETAC ION Y DISCUS ION DE LOS RESULTADOS DE LA
IRRADIACION CON ELECTRONES 135
8.1 Agiomeraciôn de in te rs t ic ia le s .  135
8.2  Nucleaciôn à temperature ambiante. 139
8.3  Nucleaciôn a otras temperatures. 145
8.4  Formaciôn y c a ra c te r îs t ita s  de los lazos de 
d is locaclôn . 146
8.5  Crecimiento y saturaciôn. 149
8.6  E fic ie n c ia  de la agiomeraciôn. 153
8.7  In flu en c ia  de la  s u p e rfic ie . 154
8 .8  Recocidos post ir r a d ia to r ios. 155
8.9  In flu en c ia  de la  o rien tac lô n . 157
8.10 Comportamiento de las fronteras de grano fre n te
a los defectos puntuales. 158
CAPITULO 9 . CONCLUSlONES 161
9.1 Irrad îac lô n  con lones. 161
9.2  Irrad îac lô n  con e lectrones. 162
BIBLIOGRAFIA 165

AGRADECIMIENTOS
En estas ITneas deséo expresar mi sincero agradecimiento a 
todos los compafteros de los laboratorios de Microsçopîa Elec­
tron ica y D ifrace iôn  de Electrones de la  Universidad Compluten^ 
se de Madrid y del In s t itu te  Max Planck de S tu ttg a rt que con 
su colaboraciôn ban hecho posible la rea liza c iô n  de este tra b ^  
jo  y muy especialmente a:
-  Prof.  Luis Bru, por el cari Mo e in terés con que ha contribuJ_ 
do a mi formaciôn c ie n t îf ic a  y e l continue apoyo que me ha 
prestado desde que me in ic ié  en la  in v e s tigaciôn,
-  Dr. Manfred Rühle, por su inapreciable o rien taciôn  y colabo­
raciôn, val i osas discusiones y la  car iflosa acogida que me ha 
dispensado en S tu ttg a rt.
-  P rof. Erich Gebhardt, por haberme aceptado en su In s t itu te  y 
haber puesto a mi disposiciôn todos los medios que he necesj^ 
tado.
-  Mercedes Martînez Clemente, por su au tén tica  amistad y comp£ 
Merismo y sus interesantes sugerencias.
-  Dr. Juan Manuel Rojo, quien me in ic iô  en estes problèmes de 
i rrad iac iô n , por todo 1o que he aprendido de e l , en fructTfe^ 
ras discusiones.
-  Dr. Dietmar K e il, Hans Fischer, Dra. Nieves de Diego, Bernard 
M e rte l, Dr. Kazuo S a ito , Roberto Gonzâlez y José V ic to r ia ,  
excel entes compaMeros, por sus valiosas colaboraciones.
-  J u lia  Cerecede, por su incansable ayuda y apoyo en la  compo- 
siciôn y mecanografiado de esta memoria.
-  &  -
Angelînes Fernândez por e l trab a jo  fo to g râ fic o , al S erv lc îo  
de Delîneacîôn y Departamento de PubUcacfones de esta Fa­
cu ltad .
Fundaciôn Juan March, por una beca para estudios en e l ex- 
tra n je ro  durante e l curso 1972-73.
Sociedad Max Planck de Aleman la , por una beca durante el 
curso 1973- 74 .
Finalmente qulero agradecer de un modo p a r t ic u la r  a mis pa­
dres, que con tan ta  1 lusiôn me han apoyado para lle v a r  
este trab a jo  a f e l i z  término.
C.G.G.
INTRODUCCION
La invest igacîôn sobre la  naturaleza de los dafios produc i dos por 
las irrad iac iones en los metales ha recib ido  en las dos ultim as décadas 
un tremendo impulso. E llo  ha sido posiblemente condicionado por el desa  ^
r ro llo  reciente de la  tecnologîa nuclear y la ap iicaciôn de la energîa  
atômica a fines  p ac îfic o s . Con este motivo han sido y siguen siendo in -  
numerables, los congresos y reuniones c ie n t îf ic a s  realizados en los û l-  
timos anos patroc inados por organismos nacionales e in tern ac ionales , c<o 
mo las Comisiones de Energîa Atômica. Estas in ves tigacionés han sido fa  ^
vorecidas por un p ara le lo  avance en las técnicas de instrumentéeiôn 
c ie n t îf ic a .  La d isp o n ib i1idad de potentes aceleradores de p a rtîc u la s , 
reactores nucleares para la  in ves tigaciôn y un excelente equipo exper^  
mental en general, permiten a los experimentos actuales un a lto  grado 
de precision y p o s ib i1idades de co n tro l. Mas recientemente, la comercia^
1izaciôn de los microscopios e lectrôn icos de a lto  v o lta je , ha puesto al 
alcance de los in ves tigadores un instrumente ideal para re a liz a r  i r ra ­
diaciones de energîa y dosis elevadas, pudiéndose observar y estud iar  
el m ateria l i rradiado bajo las mismas condiclones en las que se produce 
la  irra d ia c iô n .
El in terés de las i rradiaciones en los metales no es solamente 
tecnolôgico. El fenômeno de la dispersiôn de p artîcu las  atômicas râ p i-  
das al atravesar la m ateria , ha sido , como es sabido, una de las fuen- 
tes de informéeiôn mas importante en lo que respecta a la constitue iôn  
de los atomos. Desde los trabajos p ioneros de Thompson y Lord Rutherford, 
el anal is is de estos fenômenos ha ido progresando graduaimente . Reciente^ 
mente, las experiencias de i rrad iaciôn de c r is ta le s  se ha convertido en 
uno de los métodos expérimentales mas u tiliz a d o s  en la f fs ic a  del estado 
sôlido y mas concretamente en el estudio de los defectos puntuales en 
los m ateria les c r is ta l  inos.
Cuando un atomo en el in te r io r  de un sôlido  rec ibe , a l in c id ir  so­
bre é1 un determinado tip o  de rad iac iôn , una can tidad de energîa mayor
-  Itt “
<ie 1 eV , d îs îpa esta energîa en una serie  de procesos de co lîs iô n  coa 
la  m ateria que le  rodea. Dependiendo de la  cant idad de energîa d isponi­
b le , pueden desplazarse atomos a posiciones in te rs t ic ia le s  en la red 
c r is ta lin a  o arrancarse del m a te r ia l, si la col i s iôn tîep e  lugar p rô x i-  
mamente a la  su p erfic ie  del sôlido (fenômeno de pu lverizaciôn o 
6 pnùteAZng). Los va lores umbra les tîp ic o s  de la  energîa necesaria para 
produci r desplazamientos atômicos son del orden de 10 a 50 eV , de­
pend iendo de las c a ra c te rîs tic a s  de la p a rtîc u la  incidente y los étomos
del sôlido y de otros factores geomêtricos.
En el traba jo  que presentamos, hemos i rradiado alum inio con e le c -  
trones de , 200 keV y con iones de oro de 20 , 40 y 70 keV . La i r r £  
d iaciôn con electrones se ha rea1i zado u tiliz a n d o  el propio haz del m i- 
croscopio e lec trô n ico . Al ser e l alum inio un métal 1igero , la  energîa  
umbra1 de desplazamiento es muy pequeMa, unos 16 eV , y pueden despla­
zarse atomos de su red con electrones de 165 keV , energîas ya accès 1- 
bles en microscopios casi conveneionales.
En los dos tipos de experiencias re a liza d a s , los p royectiles  incj_ 
dentes, electrones e iones pesados, producen en el c r is ta l desplazamien^ 
tos atômicos que dan lugar a defectos de Frenkel, es dec ir in te r s t ic ia ­
les y vacantes en îgual numéro. La d ife re n c ia  importante que ex is te  en­
tre  ambos casos, radica en la  d ife re n te  d is trib u e iô n  espacial de los 
defectos puntuales en la zona irrad iad a .
Al ir ra d ia r  con electrones de 200 keV , la  energîa comunicada al
atomo de la red es escasamente superior al va lo r umbra1 de desplazamien^ 
to . En consecuencia, un electrôn  puede produci r como maximo un par de 
Frenkel. La i rrad iaciôn en el microscopio e lec trô n ico  produce pares de 
Frenkel a i s 1 ados d is trib u id o s  homogéneamente en todo el espesor del mate  ^
r ia l  atravesado por el haz.
En cambio, al ir ra d ia r  con iones pesados un métal 1igero, como en 
nuestro caso, la  energîa t ra n s fe r ida en la primera col is iôn es aûn s u f i -  
ciente  para produci r nuevos desplazamientos. Si las col is iones s igu ien - 
tes tienen lugar en un volumen reducido del c r is t a l ,  se o rig in e  una cas­
cade de desplazamientos, que se traduce en una zona ric a  en vacantes, 
rededor de la  cual se encuentran los in te rs t ic ia le s .  La penetraciôn
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tie los iones u tiliz a d o s  en la lâmina c r is t a l ina es de unos c ien tos de« 
angstroms, por lo que todos los defectos originados se loca lizan  a esta  
d istancia  de la  su p erfic ie  de entrada de los mismos.
La observaciôn al microscopio de las muestras irrad iadas con los 
dos tipos de p artîcu las  permite id e n t if ic a r  agiomerados de defectos pun^  
tuales que, en ambos casos, presentah un contraste de dlfracciÔ n parecj^
do.
Nuestro trab a jo  ha co n s is tido en co n trô le r la produceiôn de de- 
fectos por las i rradiaciones y estud iar los mecanismos que conducen, en 
cada caso, a la  nucleaciôn y crecim iento de los agiomerados.
Sobre la i rrad iaciôn con iones, hemos cal euIado teôricamente la  
profundidad de penetraciôn de los p ro yectiles  y los tamaMos y pos ic lo ­
nes de las cascadas de desplazamientos. Experimentalmente, hemos a n a li-  
zado la naturaleza de los agiomerados y su évolueiôn con la  dosis y 
energîa de los iones. Ambos resultados contribuyen a una soluciôn e fe £  
t iv a  del problème, ya que la  formaciôn de agiomerados es una consecuen­
c ia  d irec te  de la produceiôn de cascadas.
La i rrad iaciôn con electrones présenta problèmes n^s complicados 
en cuanto al mecanismo de nucleaciôn. La d is t r i  bueiôn hpmogénea de de- 
fectos puntuales a i si ados hace necesario un proceso de d ifusiôn  a la r ­
go alcance para former agiomerados. A las temperatures a las que hemos 
realizado nuestros experimentos, son varios los tipos de defectos môvj[ 
les que pueden in teraccionar entre s î y con la su p erfic ie  de la  mues- 
t ra .  La complej idad del problème y la diversidad de resultados o b ten i-  
dos por otros autores, nos ha hecho p restar una especial atenciÔn a es^  
te  estud io , que constItuye la  parta  mâs extensa de nuestro tra b a jo .

CONSIDERACIONES PREVIAS Y CALCULOS TEORICOS
2 . 1 . -  im m c iO N  CON i o n e s
Despues de ir ra d ia r  oro y cobre con iones de sus mismos m ateria les  
se han observado, por medio de la microscopfa e lec trô n ica  por transm i- 
s io n , agiomerados de defectos puntuales en la forma de lazos pianos de 
dislocaclôn (M erkle, ( l ) ,  Thomas y co l. (2 ) ,  HSusermann ( 3 ) ) .  El a n a li-  
sis del contraste de los defectos (Wîlkens (4) tras  pequeMas dosis de 
irra d ia c iô n , muestra que se tra ta  de agiomerados de tip o  vacante. E llo  
sign i f  ica que cada lazo de d islocaclôn observable représenta e l producto 
del colapso de la  regîôn rica  en vacantes de una cascada de desplazamieii 
tos.
Experîmentos sim ilares se 1levaron a cabo en alum inio ( 5 ) , ( 6 ) , ( 7 ) »  
(3 ) ,  (9*) irradîando con iones de alum inio, encontrândose, en comparaciôn 
con los resultados en oro y cobre i rradiados con iones propios, d ife re n -  
cias notables :
i)  para la  formaciôn de agiomerados observables se requieren dosis 
de irrad iac iô n  muy elevadas.
i l )  La densidad de los defectos es muy in fe r io r  a la dosis, en un 
fac to r del orden de 0,01 y no aumenta 1inealmente con e l la ,
i i i)  Se encuentran lazos de d islocaclôn formados por agiomerados de 
los dos tip o s , in te rs t ic ia l  y vacante.
Para in te n ta r e x p lic a r estOs resultados hemos calcul ado teôricamen^ 
te  los tamafios y las estructuras de las cascadas que son de esperar en 
cada uno de los casos. (Sigmund y Sanders (1 0 ), Seeger (1 1 ), von Jan 
(1 2 ). En la F ig . 2.1 se présenta un esquema con los resultados de estas  
evaluaciones para p ro yectiles  de 30 KeV de energ îa.
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Fig . 2 .1 . -  Radios de las cascadas producidas con d ife ren tes  tipos de 
irrad iac iones con iones.
Como puede apreciarse en los câlculos que se representan en la  
Fig. 2 .1 , las cascadas producidas en alum inio al ir ra d ia r  con iones alu^ 
minio son mucho mayores que las producidas en oro o cobre i rradiados 
con sus mismos respect ivos m ateria les . Por esta razôn, la densidad de 
los defectos puntuales en el volumen de la cascada en alum inio es muy 
pequeMa. Asimismo, como consecuencia de esta pequeMa densidad de defec­
tos no ex is te  separaciôn entre una zona densa en vacantes y el resto de 
los in te rs t ic ia le s . De todos estos argumentos sacamos como resultado  
que los defectos observables en alum inio i rradiado con iones 1igeros 
(5 )> (6 ) ,(7 )> (9 )  no se han formado espontâneamente durante la  i r ra d ia ­
ciôn, sino en un proceso posterio r de d ifusiôn  de defectos puntuales 
a i s 1ados.
S in embargo, después de ir ra d ia r  alum inio con p royectiles  pesados 
(Ml > M2) (alum inio i rradiado con iones de o ro ), es de esperar, (F ig . 
2 .1 ) la  formaciôn de cascadas de pequeMo volumen y a lta  concentraciôn  
de defectos con un nûcleo central de vacantes en el centro de la casca­
da. De forma anâloga al caso del oro y del cobre, esta cascada podrîa  
"transformarse por colapso en un lazo de dislocaclôn de tip o  vacante, ob
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gervable por microscopfa e le c trô n ic a .
Estos razonamientos nos llevaron a ir ra d ia r  alum inio con oro, con 
el objeto  de cqmprobar las predicciones teôricas  c la r if iç a n d o  a s f, e l 
problema de las irrad iac iones de iones sobre alum inio.
2 .1 .1 . -  PzneXnxuUân dz lo6 Â,onz& y pfioplzdadu de Z/u c/ucadiu.
El estudio teô rico  de la penetraciôn de iones o ftomos neutres 
de gran energîa en un m ateria l p o lic r is ta lin o  puede s im p iifica rs e  asim^ 
lando el m aterial a un cuerpo amorfo, relegando a segundo término los 
fenômenos de canalizaciôn y foca lizac iô n  o rig  inados por la estructura  
c r is ta lin a .  Estos fenômenos pueden tenerse en cuenta posteriormente si 
lo precisan las condiciones expérim entales.
Aûn as î y admit iendo s impi ificac iones de o tro  t ip o , el estudio de 
las col is iones atômicas en el in te r io r  de un m ateria l présenta como es 
sabido dos problemas bas icos: el primero es e l de la  eleçciôn de un po- 
tenc ia l interatôm ico adecuado, y el segundo la ap iicaciôn de una te o rîa  
que permita d e s c rib ir  e l fenômeno con las necesarias aproximaciones ma- 
temâticas que hagan f a c t ib le  la  résolueiôn del problema. (Bohr (13)» ha 
demostrado que este t ip o  de problema puede resol verse distinguiendo en­
tre  dos tipos de col i s iones, las e lectrôn icas y las nucleares, p a rtie n ­
do de la te o r îa  c lâs ica  de la dispersiôn de p a rtîc u la s .
La te o rîa  in ic iad a  por Bohr (13) y continuada por Lindhardt y c o l.
(1 4 ) , (1 5 )» (16) ha dado lugar a un modelo que permite aborder muy s is ten ^  
ticamente este t ip o  de problèmes de penetraciÔn de p a rtîc u la s  en la  mat£ 
r ia .  Es el llamado modelo de Sigmund y c o l. (17)» désarroiIado y corregj^ 
do mas recientemente por W interborn, Sigmund y Sanders (1 8 ).
En este apartado queremos ind icar lo mas escuetamente posible las 
lîneas générales de este modelo para de jar c la ra  la forma en que hemos 
llegado a los resultados teôricos que exponemos en e l apartado (2 .1 .2 ) .
Si Hx y E son la masa y la  energîa del iôn incidente y M2 la
\
\
\
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masa del âtomo del s ô l ido bombardeado, la  a p lica c iô n  de las 1eyes de * 
conservaciôn para e l choque e la s t ic o  en tre  dos p a rtîc u la s  nos lle v a  a la 
exprèsiôn:
4M1M2
T -  T sen^e/a ; T -    E -  yE | 2 . l |
"  (Mi +M2)2
en la  que T ep la  energîa t ra n s fe r ida por e l iôn a l âtomo del s ô lid o  o 
prîm arîo, llamada tambien energîa de re troceso y e l v a lo r mÔximo de 
esta energîa. 6 es e l Ôngulo de d ispe rs iôn  en»el sistema del cen tro  de 
masas.
Introduciendo un po tenc ia l de apanta llam iento  de Coulomb del tipo 
de Thomas-Fermi para la  in te race iôn  en tre  e l iôn y e l âtomo, Lindhard y 
c o l.  (16) dedujeron la  s ig u ie n te  forma aprox imada para la secciôn eficaz 
d ife re n c ia l de la  col i s iôn :
do -  ira^ ly u  f ( t ' ^ ^ )  |2 .2 |
en la  que
M%E ^
2  Tt -  Y" y
m .M r n ç J i— j —  l * - 3 l
siendo Z% y %2 los numéros atômicos respect!vos del p ro y e c t il y del 
âtomo bombardeadok a e l rad io  de panta1 la  y e la carga del electrôn
a -  0,8853 «0 2“ ’ ^^ |2 . * |
donde
^ #0 -  ^ -  0,529 â I2.51
e l rad io  del âtomo de Bohr.
1 /2La funeiôn f ( t  ) ha s ido  ca lcu lada por Lindhard y describe la 
d ispe rs iôn  para todos los ângulos y energîas pos ib les  y para d is t in to s  P£ 
res iôn-âtomo, segun los va lo res de t  .
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» X (2.61
Se ha comprobado (Lindhard y co l. (1 4 ) , (1 5 ) , (1 6 ) )  que m •  r  es una
1 ^
aproximaciôn excelente para pequeMos valores de t  , m » g es una 
aproximaciôn razonable en general, y m ■ 1 , que es e l caso de d isper­
siôn de Rutherford, es apropiado para t » 1  . En general (2 .6 ) descrj^ 
be aproximadamente la  dispersiôn por un potencial de la  forma 
V (r) .  r - ' / "  .
Nosotros hemos tornado e l va lo r m -  I  para los c fic u lo s  de las  
irrad iaciones de oro sobre alum inio y m ■ |  para los de alum inio so­
bre alum inio.
El alcance de los p ro yectiles  o profundidad de penqtraciôn de los 
iones incidentes en e l m ateria l puede calcu larse por medlo de la  in te ­
gral
"  l ' o f î T
en la que N es e l nCmero de centros dispersores o âtomps por unidad 
de volumen y S(E) es la  secciôn e fic a z  de frenado. Esta secciôn e f i ­
caz engloba dos térmlnos ad i 1 1vos que consideran las pÔrdidas de ener- 
gîa del iÔn incidente por interacciones con los electrones y con los 
nücleos del m ateria l en e l que pénétra. Esta secciôn e fic a z  de frenado 
se calcu la  a p a r t ir  de la  secciôn e fic a z  del choque (2 ,2 ) .  Para f a c i l£  
dad de cé lc u lo , Lindhard y c o l. introducen una exprèsiÔn adimensional 
del alcance, en funciÔn del va lo r adimensional reducido de la  energfa 
(Ec. 2 .3 )
'< •>  •  (  m r
Esta est imaciôn del alcance se re a liz e  de una forma aproximada, 
ya que se presupone impifcitam ente que la tra yec to ria  del iôn inciden­
te  es prâcticamente una ITnea rec ta . La d îs trib u c îô n  de alcances de 
proyectIles  en el m ateria l bombardeado puede determlnarsê con mâs pre­
cis  iôn por medio de una ecuaciôn Tntegro -d ife rencia l del t ip o  de las  
del tran sp o rte , que presentan una gran comple jid a d  matemâtica (1S ). Sin
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embargo, Lindhard y c o l. demostraron que por medio de (2 .8 ) se obtiene*  
una buena aproximaciôn siempre que > M2 .
La profundidad media del daMo producido tanto por los iones in c i­
dentes como por los atomos prim arios del metal bombardeado coincide con 
el centro de la cascada de desplazamientos. Este va lo r puede c a lc u larse 
por medio de la  te o r îa  de Lindhard y c o l. (15) a p a r t ir  de la  ecuaciôn 
in tegra l de la  d îs trib u c îô n  espacial de energîa depositadas en las c o l^  
siones de iones y primarios con los âtomos de la  red hastà 1legar a l re, 
poso,que permite a su vez determ inar el volumen de la  cascada. En las 
referencias (1 4 ) ,(1 $ ) ,(1 8 )  puede encontrerse informéeiôn d e ta llad a  del 
planteamiento y métodos de résolueiôn de las ecuaciones in tégra les  de 
las que pueden çalcu larse las d istribue iones de energîa dîsipada as î co 
mo la d îs trib u c îô n  de alcances de los iones incidentes. Las referencias  
( 17) » ( 18) , ( 1 5 )  presentan las soluciones numéricas de los programas rea- 
1izados para resolver por métodos de computaciôn las ecuaclones c l tadas# 
para d is tin ta s  combinaciones de p ro yectiles  y m ateria les bombardeados.
2 .1 .2 . -  lfi/L0cUa<U6n d t  aJtumùUo con /xinzA ohjû
Para la i rradiaciôn de alum inio con iones de oro, en que la  re^ 
Iaciôn M%/M2 *  0,137 y el exponente m en la ecuaciôn (2 .2 )  de la  
secciôn e fic a z  vale 1/3 si E <200 keV , es de esperar, de acuerdo 
con los câlculos de Winterbon y c o l. (19)» que los p ro yec tiles  despla- 
cen de sus posiclones muchos âtomos de alum in io, dejando en su lugar 
una zona ric a  en vacantes. El alcance de los p royectîles  es superior a
la profundidad media del daflo o centro de la cascada. En la  tab la  2.1
se exponen los valores de los alcances, centres y radios de las casca­
das cal cul ados de acuerdo con lo  expuesto en e l apartado a n te r io r . Tam*
bien hemos cal euIado los va lores correspond lentes a estas mismas magni­
tudes para e l caso de la i rrad iaciôn  de alum inio con iones alum inio de 
las mismas energîas.
En los câlculos realizados no se ha considerado la  in flu en c ia  de 
la  estructura  regular de la red c r is ta lin a  en e l tamaflo y la  concentra­
ciôn  de defectos, ya que en e l modelo teô rico  aplicado se supone una
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TABLA 2.1
Valores cal cul ados de los alcances y propledades de las cascadas
Energfa E m Alcance X R
keV Â Â Â
Au -►Al 70 1/3 299 183 127 0,424
40 1/3 201 123 89
20 1/3 130 79 55
Al-►Al 70 1/2 1172 937 746 1
30 1/2 523 418 309
X " centro de la  cascada 
R -  Radîo de la  cascada
d îs trib u c îô n  al azar de los âtomos. También se supone en los câlculos  
que la  temperatura de îrrad iac iô n  es de OK . A elevadas temperaturas 
es de esperar que los defectos en la  cascada se puedan rpestructurar o 
puedan em igrar. Ambos efectos afectan ligeramente las can tidades ca1c£ 
ladas de la  tab la  (2 .1 ) .
Si suponemos, de acuerdo con Kinchin y Pease (20) que
a
E
H T 2 .9 |
es el numéro de pares de Frenkel formados, siendo E la  energfa del 
p ro yectil y Ey la  energfa umbra1 xle desplazamiento, e l nümero de pa­
res de Frenkel que sobreviven a la  posible recuperaclÔn es
V p - n ^ . v ^  12.10]
siendo la e f ic ie n c ia  de desplazamientos (Robinson (2 1 ) ) .  El numé­
ro de defectos puntuales que se aglomeran para formar lazos de d is lo c £  
ciÔn observables es
''d "  "d • ''o  I * - "
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en donde el fac to r es la e f ic ie n c ia  de agiomeraciôn (Torrens y Ro­
binson (2 2 ), Dpran y Barnett (23) . ha s ido determînado por sim ul£
ciôn con computadores, de una cascada de desplazamientos en una red es­
tâ t  ica con vîbracîones térmicas (22) y también para una çascada donde 
se considéré la emigraciôn de vacantes e in te rs t ic ia le s  (2 3 ). De acuer­
do con e l lo ,  los va lores de y resultaron ser muy pequeMos.
En la  irrad iac iô n  de alum inio con iones oro a temperatura ambiante se 
espera que
1 0 ,05
es d e c ir , que çl numéro de defectos que se aglomeran es del orden del 
5% del numéro de los que sobreviven a la recuperaciôn eypontânea.
2 .1 .3 . “ PoAmûL(Uôn de Iclzo6 de dLUloca(Uôn
Por medio de la te o r îa  general de defectos puntuales en crista^ 
le s , sabemos que cuando exîsten varias vacantes situadas suficientemen^ 
te  prôximas, la energîa del sistema se reduce sî estas vacantes se aso 
ci an para formar un aglomerado. A p a r t ir  de un determînado numéro de 
vacantes, se demuestra que el lazo de dislocaclôn es una configuraciôn  
con menor energîa de formaciôn que el aglomerado trid im ensional (2 4 ).
La estructura espacial de las cascadas de desplazamientos, ta l y 
como suponemos se forman al ir ra d ia r  aluminio con oro, estâ formada 
fundamental mente por una zona cen tra l r ica  en vacantes (2 5 ). Esta es­
tru c tu ra  se o rig in e  debido a la propagéeiôn dinâmica de los in te r s t i -  
c ia les  en las direcciones compactas de la red c r is ta lin a  y a las c o l i -  
siones focalizadas (2 6 ). Ambos procesos evitan  la recombinaciôn de los 
in te rs t ic ia le s  con sus respectives vacantes y favorecen la  e s ta b î1idad 
de la vacante m u ltip le  c e n tra l, que, de acuerdo con el pârrafo  ante­
r io r ,  conduce a la  formaciôn de un aglomerado.
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2 .2 . -  ÎRRAVUCÏON CON ELECTRONES
La u tlU z a c Iô n  de electrones de c le r ta  energfa para producIr defe£  
tos en los sôUdos por 1 rradiaciôn présenta g ran Interés por las s 1 gu 1 e£  
tes razones: 1) se puede obtener con gran fa c llld a d  un haz de electrones  
monocromâtIco; 2) los electrones poseen un gran poder de penetracIÔn, 
por lo que la zpna daMada es més extensa y para determfnadas medidas més 
convenlente; 3) el tip o  de defecto IntroducIdo es muy send 1lo , sfm pllfj^  
cando notablemente las condiclones In Ic ia le s  del problema y (4) no se l£  
troducen elementos extraflos a los proplos del c r is ta l .  A todas razones 
hay que aMadir la g ran ventaja que ofrece la  r e d  en te  pos IbM  Idad, de 
ir ra d ia r  la muestra Zn 6Z tu  en el propio microscopio. En los microsco­
pios e lectrôn icos actua les , los electrones u tiliz a d o s  para la formaciôn 
de la imagen pueden alcanzar energîas ta ie s  que en la co lîs iô n  de un 
electrôn  con un étomo de la  red de muchos m etales, pueden tra n s m itIr  al 
âtomo una can tIdad de energîa superior a la  energfa umbrql de desplaza­
miento. Los defectos puntuales o rig  inados en estas col is iones pueden h£ 
cerse dlrectamente v is ib le s  en el microscopio, siempre que tengan la  po 
s ib ilid a d  de agiomerarse.
La i rradiaciôn con electrones en el in te r io r  de un microscopio 
e le c trô n ic o , ofrece en comparadÔn con los otros métodos convene!onales 
las siguientes ventajas:
a) La agiomeraciôn puede observarse dlrectamente durante la  I r r a ­
d iaciôn.
b) Los parâmetros del experimento como d lre c d ô n  de in d d e n d a  del 
haz, energfa, f lu jo  de electrones y temperatura de Irra d la d Ô n , 
pueden varia rse  y controiarse con gran f a d  1idad.
c) Debido a la  posIb i 11dad de concentrer e l haz en una su p erfic ie  
de la  muestra de 2 a 5 y de diâmetro se puede conseguir una 
densidad de co rrlen te  e lec trô n ica  muy a l t a ,  del orden de
10^^ e.seg'^.cm"^ , que es mil veces mayor que la  de los ace le ­
radores de p a rtîc u la s  conveneionales.
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d) s i se irra d ia  a baja temperatura, se pueden seguir los diferenr 
tes estadios de recuperaciôn de los defectos a medida que se aumenta la  
temperatura.
2 .2 .1 . -  V^oducclôn  de d z iz c to 6
Al ir ra d ia r  un c r is ta l  con electrones râpidos tienen lugar co1j_ 
siones entre  los electrones y los âtomos de la red. En e l la s , los e le c -  
trones transmitçn a los âtomos una can tidad de energîa T . Si la  ener­
gîa del e lectrôn  es E y considérâmes el choque e lâ s tîc o  (Thompson (24))
T (E ,e ) -  T„(E) cos^e |2 . I2 l
siendo 6 e l ângulo entre la  direcciôn incidente del e lectrôn  y la  d i-  
recciôn del movimiento del âtomo después del choque.
Para un choque centra l 6 "  0 , la  energfa mâxima comun i cada al
âtomo viene dada por
2E(E + 2 mgc^)
siendo mg la masa en repose del e lec trô n , H la masa del âtomo y c 
la velocidad de la luz . Como puede observarse hay que tener en cuenta 
los efectos r e la t iv is ta s .
Cuando T excede el va lo r umbra 1 Ey , la  concentraciôn de â to ­
mos desplazados por unidad de tiempo, se puede c a lc u le r a p a r t ir  de la  
secciôn e fic a z  o del choque, por la exprèsiôn:
c ■ a .  ^ . Ny |2 .14 |
en donde (p es el f lu jo  de electrones y Ny e l numéro de âtomos des­
plazados por cada prim ario . Ny viene dado por
N j - 1  + l n j A  cuando T„ > 2Ey |2 .15 |
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La dispersion de electrones râpidos por los âtomos ha sido estudia 
da por Mott y c o l. (2 7 ). Basândose en la  te o r îa  de M ott, con algunas 
aproximaciones. expresaron Me Kiniey y Feshbach (28) la  secciôn e fic a z  
del choque en la  forma anal f t  ica:
TfZ^e  ^ • 1 *0 ^
mge- ’
2.16
siendo Z el numéro atômico del âtomo bombardeado, e la  carga del 
electrôn  g « X y v la  velocidad del e lec trô n . El mayor e rro r r e a l iz £  
ble al a p iic a r  esta exprèsiôn se debe al va lo r v a ria b le  de la  energfa um 
bral de desplazamiento que es f  une iôn de la d lre c d ô n  c r is ta l  ina de incî^ 
dencia. Ya que debido a que esta exprèsiôn estâ calculada para m ateria­
les amorfos, no se consideran las c a ra c te rîs tic a s  de la  canalizaciôn
e lec trô n ica  que es muy sensible a la  o rien tac iô n .
La secciones eficaces de dispersiôn de electrones por la  mayorîa
de los elementos y para d is tin to s  valores de la energfa umbra1, han sido
evaluados numericamente por Oen (29) a p a r t ir  de la  exprèsiôn (2 .1 6 ) .
La energfa media que adquieren los âtomos prim arios viene ca lcu la ­
da por la  exprèsiôn:
. I n ^  |2 .17 |
'm ' ""d ^d
La energîa umbra1 de desplazamiento Ey depende de la  d i recc i ôn 
en la  que es proyectado el âtomo y en los metales cûbicos centrados en 
las caras es mînima para las direcciones <100> y <110> . (3 0 ),(3 1 ) .
El va lo r de esta energîa para e l alum inio es segûn las ()etermInaciones
de Is e le r  y c o l. (3 2 ), alrededor de 16 eV , por lo  que para tra n s m itir
esta energ îa , se neces i ta n , de acuerdo con (2 ,13 ) como mfnimo, e le c tro -
nes con una energfa de 166 keV .
2 .2 .2 . -  iKnadÙKUôn dz aJtuünùUo con zZzct/LOnz&
El alum in io , por ser un métal muy 1igero , neces1 ta  relativam ente  
•poca energfa para ser desplazado de su pos f ciôn en la  r$d, en compa izaciôn
\
\
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con el resto de los m etales. Es por e l lo  que no se neces(tan microsco-r 
pios de v o lta je s  muy a lto s  para producir defectos v is ib le s . Esta razôn 
y la que el numéro de âtomos desplazados por coi is iôn con un electrôn  
de 200 keV no excede a la unidad nos ha dec id ido a re a liz a r  la mayor 
parte de nuestro estudio irradiando con electrones de 200 keV .
En la tab la  (2 .2 ) presentamos los va lores de las energîas mâximas 
t ra n s fe r idas a un âtomo de alum inio por electrones de d is tin ta s  ener­
g îas.
TABLA 2.2
E (keV) 150 175 200 300
T^(eV) 14,3 17,1 19,9 32,4
El va lo r de la  secciôn e fic a z  para electrones de 200 keV y %ne£ 
gîa umbra 1 de desplazamiento de 16 eV , se obtiene apiicando la  expre 
siôn (2 .1 6 ) ,  resultando ser de 8 ,7  barns . Por lo que de (2 .1 4 ) ,  para 
Ny -  1 y un f lu jo  t îp ic o  <p de 6.10^^ electrones/cm^.seg , la  con­
cent raciôn de âtomos desplazados por segundo es
c ■ a , (^  . Ny ■ 5 ,2  X 10 **
Ten iendo en cuenta que la densidad de âtomos en alum inio es
N = 6,02 X 10^^ el numéro de âtomos desplazados con este f lu jo  es
3,1 X 10^^ âtomos/cm^.seg
2 .2 .3 . -  NzcayUsmo dz aglomzn/i(u.ân
Segûn hemos v is to  en los apartados a n te rio re s , los defectos fo £  
mados por la (rrad iac iôn  con electrones en alum inio son pares de 
Frenkel, es d ec ir vacantes e in te rs t ic ia le s  a i s 1 ados, d is trib u id o s  al 
azar por la  zona irra d ia d a . La agiomeraciôn de estos defectos puntuales 
para producir lazos observables, se o rig in e  mediante  un i^ecanismo de d i -
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fus î ôn. Es d e c îr , que son las vfbracIones térmicas de la  red que favor^  
cen la  movMIdad de vacantes e In te rs t Ic ia le s .
Es sabido que la  emîgraclôn de los defectos puntuajes producIdos 
por la Irrad lac lôn^se estudia analIzando la  res is tenc la  f lé c t r lc a  del 
m aterial I rradIado a baja temperatura, mldIendo las varlaçlones de resls^ 
tiv id ad  de la muestra cuando crece regularmente la temperatura mediante un 
recocido Isocrono, que pone de m aniflesto  los d is tin to s  estadios de re­
cuperaclÔn de la  r e s is t Iv idad.
En la  F ig . 2 .2  se présenta e l espectro de recuperapIôn del alum l- 
nio irrad iado  pon neutrones râpidos, segûn datos obtenidps por Burger 
y co l. (3 3 ). Puede observarse que a 300 K , es dec ir en la  zona que 
normalmente se denomina estadio  I I I  , se présenta una tp ta l récupéra- 
ciôn de la  re s 1s tIvIdad res id u a l. Este es un hecho comprobado en alum l- 
nlo para todos los tipos de Irrad iac io n es , E llo  s ig n ifIc a  que en e l a lu
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'F ig . 2 .2 . -  Espectro de recuperaciôn de la r e s is t IvIdad en aluminio  
Irrad Iad o  con neutrones (3 4 ).
m inio, e l estad io  IV asoclado en otros metales a la  migraclôn de va­
cantes (S c h illin g  y c o l. (34 )) se desplaza a temperatures In fe r Iores^  
.colneId Iendo con e l estad io  I I I  •
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Para la în terp re tac îôn  de los procesos m lgratorlos dè=4«fectos 
puntuales que c^ an lugar al estadîo  I I !  de la recwpefatlSh dë la  resls^ 
tiv id ad  se han propuesto diverses modèles te6rIces  qua d#do Iugar a 
contreversias entre varies auteres. Sin embargo, para a i çqso del alumj_ 
nie ne ha lugar a discrepancies debide a las ca ra c ta rfs tfc as  de su es- 
pectre de recuperaciôn. Lwin y c e l . (35) ebtuvieron como resultades que 
e1 estadie I I I  en el alum inie sigue un preceso de d ifusîdn  de segunde 
erden con la energîa de activée ion 0,62 ± 0 ,0 4  eV y debide a que
esta energîa de activaciôn concuerda cen la  medlda en expérimentes de 
templado, puede cencluirse que el estad ie  I I I  en alum inie se debb a 
la migraciôn de vacantes.
De acuerde cen estes dates, nos encentrames cen que a la  tempéra­
ture ambiante a la que hemes rea lizade las irra d ia c ie n e s , e l precese ^e 
agiemeraciôn se debe a un mécanisme de d ifusiôn bastante cempleje ya 
que tan te  in te rs t ic ia le s  ceme vacantes son môviles.
Las reaccienes que pueden experimenter ambes deféctos en su d ifu ­
siôn per e l m ateria l sen las s iguientes:
a) i + V 0 . Aniquilaciôn mutua,per recembinaciôn de un inters^ 
t ic i  al cen una vacante.
b) i + i ^ 2i . Aseciaciôn de des in te rs t ic ia le s ,  formande un 
d i - in t e r s t ic ia l ,  defecte menes môvîl que e l in te r s t ic ia l , que 
segûn algunes auteres (3 6 ),(3 7 ) puede ser un nôcleo estable  
de agiemerade.
c) V + V $  2v . Fermaciôn de divacante, cUya m pvilidad es muy su^  
p e rie r a la  de la  vacante. ' .
d) ni + i +  (n + l ) i  y nv + v (n + 1 )v  . Ser absoN»Wos per un 
lazo de dislocàctôn ya c ré a # ,,
e a la  reaccion inversa de decrecîm iente.
e) Ser abserbides per la su p erfic ie  u e tre  sumidere présente en 
la zona irrad iada ceme dislecacienes e fren te ras  de grane.
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La interaccîôn de todas estas posîbles reaccfones es la  que da lu  
gar a la d îs trîb u c iô n  f in a l observada experimenta lmente ,  determinando 
la nucleaciôn y el crecim iento de los agiomerados. La in terp retac iôn  de 
les resultades expérimentales puede re a lîza rs e  aplicande un modele teô -  
r ic e , basade en las ecuacienes de d ifusiôn  de les très  tîpes  de defec- 
tes môviles, vacante, divacante e in t e r s t ic ia l .. Un medelq teô rice  basa­
de en la te e r îa  de reaccienes qufmicas, ha side prepueste per Brown y 
c e l. (36) .  La ap lîcaciôn  de este medele a ere irrad iad e  cen electrenes  
ha perm itide estim ar la  velecidad del in te r s t ic ia l , e l tiempe de nuclea^ 
ciôn y la e f ic ie n c ia  de la irra d ia c iô n . Pesteriermente este medele ha 
side revisade per Makin (37) y N erris  (3 8 ). Mâs recientem ente, e l crecj^ 
miente de lazes de in te rs t ic ia le s  a temperatures a las qge vacantes e 
in te rs tic ia le s  son môviles ha side explicade per Urban y WiI kens (39)» 
aplicande un mpdele de d ifu s iô n .
En las Iîneas an terie res  y en les modèles c itad es , sole se censi- 
deran las reacqienes de defectes puntuales que dan lugar a una nuclea­
ciôn hemegénea. Sabide es el importante y confuse papel que desempeha 
la  presencia de impurezas en la red c r is ta lin a ,  per le  qge puede ecu- 
r r i r  que la  nucleaciôn de un agiemerade se deba a la  aseciaciôn impure- 
za-defecte  ceme nôclee as tab le . Para la  d ife renciac iôn  de ambes tipes  
de nucleaciôn, recurriremes a los resultades expérim entales.
2 .2 .4 . -  Tnabajoh KQjcüUzado6 lo b x t  z t  tewa
Les primeres estudies sobre defectes en metales preducides en un* 
micrescepie de a lto  v e lta je  fueren realizades per Makin (40) en alum i­
n ie  y cebre. A centinuaciôn infermaren Ipeherski y Spring (41) de la  fer^ 
maciôn de lazes de in te rs t ic ia le s  muy grandes, de hastà 1 ym de diôme 
t r e ,  al ir ra d ie r  cebre baje determinadas cendfcienes. Çn n fquel, se han 
pu b Iicade trabajes realizades per Urban y c e l. (42, 4 3 ), Urban (44 , 45, 
46) y N erris  (38, 47, 4 8 ), que abarcan el estudie de Iq fermaciôn de la  ^
zes de dislecaciôn de d is tin te s  t ip e s , en funciôn del grade de pureza 
del m ateria l y en un amplie in te rv a le  de temperatures, incluyendo i r r a -  
diaciones a bajas temperatures (T = 8 K) (Urban (4 9 ).
Pesteriermente a l tra b a je  de Makin sobre alum inie cen 600 keV ,
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Wolfenden (50) ha realizado irrad iaciones con electrones de 200 keV 
bre aluminio de d is t in ta  pureza y sometîdo a d is tin to s  tratam ientos pre- 
vios , como templado, irrad iac iôn  con neutrones e implantaciôn de gases. 
Sin embargo, es un estudio muy c u a lita t iv o , cuyo anal is is no es 1o s u f i-  
cientemente completo como para lle g a r a resultados d e f in it iv o s . Las in ­
vest igaciones de Sh ira ish i y co l. (51) , (5 2 ), (53) concluyen que los defe£  
tos en aluminio irrad iado con electrones de 1 MeV a temperatura ambie£ 
te  son de naturaleza vacante. Estos autores presentan una deta llada  d is -  
cusion sobre la nucleaciôn y el crecim iento de los lazos. Sus resultados 
se pusieron en duda debido a que en otros meta les cubi cos centrados en 
las caras como oro (5 4 ),(5 5 ) y cobre (4 0 ) , ( 4 l )  no se presentaba el mismo 
fenomeno. En estos metal es, los lazos de dislocaciôn formados en el ran- 
go de temperatures équivalentes ai aluminio respecto a la movilidad de 
la vacante, son de tip o  in t e r s t ic ia l . Por este motivo, K ir ita n i y co l.
(56) rea lizaron  el mismo experimento, refutando los resultados a n te rio -  
res y confirmando que los lazos de dislocaciôn en alum inio también son 
de tip o  in t e r s t ic ia l .
A resul tado analogo, respecto al t ip o  de lazo ,  l legaron Chen y col.
(57) al ir ra d ia r  aluminio con electrones de 200 keV . Estos autores an£ 
1izaron el e fecto  de la s u p e rfic ie , el espesor de la muestra, la orienta^ 
ciôn del c r is ta l ,  el contenido de impurezas y la temperatura. En su pu- 
blicacion  se examina la ap licaciôn del modelo de Brown y co l. (36) a la 
in terpretac îôn  de los resultados expérim entales.
La complejîdad del problema es grande debido a la cantidad de par£ 
métros en juego. Por otro  lado, la l ite ra tu ra  ex is tan te  es escasa debido 
en parte a la novedad de las técnicas aplicadas. Ambas razones hacen que 
el estudio por microscopfa e lec trôn ica  de los defectes producidos por la 
irrad iac iôn  de electrones en los metales, présente un campo de trabajo  
de gran interés y p o s ib i1idades. Es por e l lo  por lo que hemos estimado 
necesaria la puesta en practice  de experimentos nuevos y muy controlados 
que no han sido aun realizados y comprobar otras experiencias con el pro 
pôsito de c la r i f ic a r  los resultados conseguidos hasta ahora. Con estos 
experimentos y con la in terp retac iôn  que damos de e llo s  esperamos haber 
logrado poner en c la ro  algunas de las incôgnitas que presentaba el pro­
blema de la d ifusiôn  y aglomeraciôn de los defectos puntuales producidos 
en aluminio irrad iado  con e lectrones.
TECNICAS EXPERIMENTALES
3 . 1 . -  P R E P A U C ÎO N  VE  MüESTRAS
El m aterial u tîU za d o  para las irrad iaciones con îones ha sido a l£  
minio comercial de pureza nominal 99,999% . Las irrad iaciones con e lec ­
trones se han realizado  sobre alum inio con d is tin to s  grados de pureza, a 
saber:
M ateria l A : 99,9998%
M ateria l B : 99,99%
M ateria l C : 99%
Un a n â lis is  espectroscôpico c u a lita t iv o  y comparâtivo del t ip o  de 
impurezas m etâlîcas contenido en cada uno de los très  m ateria les , d id el 
resultado que se expone en la s igu iente  ta b la .
TABLA 3.1
M ateria l Fe Cu Mg Si K Ce Ti Mn V
A ++ ++ + ++ + -f
B +++
C ++++ +++ +++
La mayor parte de los experimentos se han realizado  con e l m ateria l 
A , de mayor pureza. Los otros dos se han analizado solamente en algunos 
casos con el ob jeto  de considérer si la presencia de impurezas o rig in e  va^  
riac iô n  en los resultados.
El m ateria l fue laminado hasta un espesor de 0,1 mm . Para e v ita r  
la penetraciôn de impurezas durante e l laminado, es conveniente efectuar  
éste por e l mêtodo del ^anàfXUch que consiste en in tro d u c lr en la  lâming
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dora el m aterial del que se va a ex traer la muestra. El a n â lis is  e s p e o  
troscôpico del m aterial laminado por este metodo y por los procedimien- 
tos normales reve lô que el m ateria l laminado normal mente presentaba un 
elevado contenido en h ie rro . Esto no serîa  problema ya que e l h ie rro  no 
pénétra en el m aterial en zona que posteriormente no sea arrancada por 
el pulido e le c tro lT tic o , pero no se puede descartar la presencia en el 
m ateria l laminado normal mente  de elementos ligero s  que pueden d ifu n d ir -  
se por todo su espesor y provenir de aceites o compuestos orgânicos p r£  
sentes en la  laminadora. Estas precauciones sôlo son importantes cuando 
el contenido de impurezas del m ateria l irrad iado  puede jugar un papel 
prim ordial en la in terp re tac iôn  de los resultados. Esto sôlo ocurre en 
los experimentos de irrad iac iô n  con electrones.
A continuaciôn se ta lad ra  mecânicamente la lâmina formando discos 
de 2 ,3  a 3 mm de diâm etro, segûn las lim itac iones impuestas por los 
portamuestras en los que se van a re a liz a r  los experimentos. Seguidamen  ^
te  se re c r is ta liz a n  (Mughrabi (58 )) los pequehos discos en atomosfera 
de a ire  a una temperatura de unos 500*C , ya que como es sabido la  ox^ 
daciôn del alum inio consiste en la  formaciôn de una delgada capa super­
f ic ia l  de ôxido que impide la  penetraciôn del oxTgeno en todo el mate­
r ia l  (59) .
Previamente a la  irrad iac iô n  y a la observaciôn en el microscopio, 
la muestras recocidas fueron adelgazadas e le c tro lît ic a m e n te . Para e l lo  
se u t il iz a ro n  las técnicas conveneionales de pulido e le c t r o l f t ico de ne 
ta ies  (Tegart (6 0 ) ) .  Estas técnicas presentan en algunos casos, prob le- \ 
mas de rep ro d u ctib iIid ad . La que considérâmes mâs e f ic ie n te  para a lum i- \  
nio consta de dos partes. En la primera fase del pulido se hace in c id ir  \
sobre ambas caras de la  muestra un chorro de âcido n ît r ic o  a l 10% , man“  'N
teniendo una d ife re n c ia  de potencial entre la muestra y la  fuente de âc£ \
do de 100 v o ltio s  . De esta forma se reduce el espesor en la  parte cen- \ V
t ra l  de la muestra en unas pocas m icras, tomando ésta la  forma aproxima- 
da de una lente d ivergente. En la  segunda fase del pu lid o , se sumerge la  
muestra en una soluciôn de âcido perc lô rico  20% y metanol 80% mante- \  
niendo la  soluciôn a O^ C y estableciendo entre  la  muestra y un cétodo \
de aluminio una d ife re n c ia  de potencial de unos 8 v o lt io s . El pulido ^
es en esta segunda fase , homogéneo, pero debido a la  forma de len te  d i -
vergente  que posee la  muestra,  se produce un pequeno ag u je ro  en la  p a r t e  
c e n t r a l .  En e s te  memento y con rap id ez  ha de sacarse la  muestra del bano 
âc îdo  y l a v a r l a  con agua d e s t î l a d a  y metanol .
En los bordes del o r î f î c î o  formado con la  té c n îc a  de adelgazamien^ 
to  d e s c r î t a ,  se o b t ien en  zonas t ra n s p a re n te s  a los e le c t r o n e s ,  si  la op£  
rac îôn se r e a l î z a  con é x i t o .  El a lu m in io  posee d i s t a n c i a s  de e x t i n c i ô n  
muy grandes (856  Â para g = (200)  y 200 KeV) por lo  que con poten_ 
c i a l e s  de a c e l e r a c iô n  de 200 KV pueden los e le c t r o n e s  a t r a v e s a r  espes£  
res de hasta 6OOO Â . Los tamahos de los granos observados son muy gran  
des,  de hasta 100 m ic ra s ,  por lo que se puede c o n s id e ra r  el  m a t e r ia l  
monocr is ta l  ino para los e fe c to s  deI e s tu d io  de los fenômenos de i r r a d i a ­
c iô n .  Los granos c r i s t a l  inos estaban diversamente o r ie n ta d o s  aunque las  
o r ie n t a c io n e s  mas comunmente encontradas han s ido las {100}  y {110}  .
Las o r i e n t a c i o n e s  de los granos c r i s t a l  inos pueden m o d i f i c a r  las  
condiciones deI p u l i d o .  Por e s te  motivo y por o t ro s  parâmetros no f a c i l -  
mente c o n t r ô l a b l e s ,  se o b t ie n e  a veces un p u l id o  muy d é f i c i e n t e .  En a l ­
gunos casos hemos observado canales  en la  s u p e r f i c i e  de la  muestra f o r ­
mados por un p u l id o  p r e f e r e n t e  en c i e r t a s  d i r e c c io n e s  y que presentan  
una imagen al  mic roscopio  sqmejante a f r a n j a s  de Moiré ( F i g .  3 * 1 ) .  Muy a
&
Figs .  3.1  y 3 . 2 . -  Muestra de alguna de las i r r e g u l a r i d a d e s  que se p r e ­
sentan en el  p u l id o  del a l u m i n i o .
menudo se encuentran cuadrados p e r f e c t o s  ( F i g .  3 . 2 )  y o t r a s  f i g u r a s  de 
ataque s u p e r f i c i a l e s ,  debidas posiblemente  también a p u l id o  en d i r e c c i o  
j ies p r e f e r e n t e s  o a la  p resenc ia  de d is lo c a c io n e s  h e l i c o i d a l e s .
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, Sin embargo, los problèmes de mas Importancia que pueden surg ir en 
esta primera fase de la preparaclôn de muestras son los de la  formaciôn 
de p e lîcu las  su p erfIc ia le s  que aparecen durante la anodigaclôn, y la po- 
s lb le  penetraciôn de Impurezas durante el pu lido . El primero puede resoj^ 
verse ya que estas pe lîcu las  suelen hacerse v is ib le s  al microscopio y las 
muestras plerden mucha n it ld e z . Son debidas a condlcloneg de pulido Ina* 
decuadas y en el peor de los casos su presencia se pondrîa de m aniflesto  
al observar en estéreo una d islocaciôn en una muestra con la  su p erfic ie  
marcada. El segundo problema es môs complejo y daremos cuenta de él en 
el capTtulo (5) dedicado a los resultados expérim entales.
3 .2 . -  TECNICAS VE im V IA C IO N
3 .2 .1 . -  lAAodUjaxUjôn con Zoncà
Las muestras adelgazadas e le c tro lît Ic a m e n te  fueron trradiadas a 
temperatura amblente, con Iones oro de energîas 20 , 40 y 70 KeV .
El f lu jo  de Iones ut IIIz a d o  fue airededor de 10^ îones.çm'^.seg*^ y las 
dosis to ta le s  oscllaron en tre  'vSxlO^® y 2 x 10^^ Iones.cm"^ .
En la F ig . 3 3  se muestra el esquema del acelerador de Iones u t îU  
zado. El métal en nuestro caso oro, se évapora en un horno e lé c tr ic o  T
W Bf &2
_L
I
Fig. 3 3 -  Esquema del acelerador de Iones.
cuyas paredes In te rlo res  se encuentran recublertas de g r a f ito .  Los â to -  
jnos del vapor desprendido se lonizan en la camara I por medio de e le c
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trônes energêtîcos acelerados por un potencial U . El haz de Iones a s t  
obtenido es entonces preacelerado hasta unos 100 eV(U^) y focalIzado  
con una lente  electromagnet Ica Lx . A continuaciôn se hace pasar por un 
separador magnético que lo  lib é ra  de Impurezas ta ie s  como otros îones 
cuya re lacîôn carga-masa (e/m) es d is t în ta .  Finalmente se acelera el 
haz hasta obtener la  energîa deseada y se fo c a lIz a  de nuevo con una se­
gunda lente L2 antes de In c id ir  sobre la muestra.
Para medîr e l f lu jo  y determînar la  dosis, se ut I I i z a  una caja  de 
Faraday, sobre la que se encuentra sîtuada la  muestra F . Esta va u n î-  
da a un e le c t rômetro provîsto  de un reg îstrador adecuado. Para e v ita r  
el e rro r en la  medlda de la  co rrien te  de Iones, deblda a la emislôn de 
electrones secondaries, se s itu a  fre n te  a la muestra un diafragma 82 
a un potencial negative de -200 v o lt io s . El diafragma 8% , unido a 
t îe r r a ,  lle v a  una p an ta lla  fluorescente para poder observar e l haz de 
Iones durante e l centrado a través de una ventana la te ra l que posee e l 
caRôn. Dos plaças horizonta les  sometldas a una tenslôn a lte rn a  de 
50 Herz y o tras dos v e r t ic a le s , alImentadas con una tenslôn de frecuen^ 
c ia  elevada perm iten, homogeneizar la  Intensidad sobre la  s u p erfic ie  Ij^ 
mitada por e l diafragma 8% . El vacîo en e l aparato es de lOT* to r r  .
3 . 2 . 2 . -  lAJiadùKUân con eZccXAoncô
Todas las Irrad iac iones con electrones se han realizado  u t I I I -  
zando el proplo haz del microscopio e le c trô n ico , un JEM 200 A con po­
tenc ia l acelerador de 200 KV .
El microscopio JEM 200 A se encuentra provisto  de equlpo de antj^ 
contaminaclôn, portamuestra de calentamiento y d ispos itlyo s  gonlom étrl- 
cos de In c lIn a c lô n -ro ta c lô n , pudiendo In c lin e r  la  muestr* hasta 30^ 
y de doble Inc linac lôn  que permite In c lin e r  hasta 60^ . E l  grado de v£  
cîo  en e l caflôn de electrones era de 2-3 * 10"^ Torr y an la  cômara de 
la  muestra de menos de S x 10”® Torr .
Las varlaclones de f lu jo  para la  Irrad iac iô n  se obtienen aumentar^ 
<lo la emislôn de e lectrones del fllam ento  del microscopio» Los valores
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de los flu jo s  înstantâneos con los que hemos trabajado oscilan entre  
4> . = 0 ,5 *1 0 ^ 9  electrones.cm ”2.seg”  ^ y * = 18 x electrones.
iTl I n  iT laX
cmr^.seg” ! operando para la  Irrad iac iô n  con flu jo s  In fe rlo res  en condi­
ciones normales de observaciôn y para los f lu jo s  superlores Irradiando  
sin diafragma condensador. El f lu jo  que se alcanza en cada experimento 
depende consIderablemente de la  colocaclôn del fllam ento y del estado 
de allneaclôn çlel microscopio. También puede varlarse  e l f lu jo  por unl-^ 
dad de su p erfic ie  de una forma continua, acclonando sobre la co rrien te  
de las lentes çondensadoras que producen varlacIones del tamaflo del 
^ p o t.  Sin embargo es aconsejable tra b a ja r  con el condensador enfocado 
de forma que el 6 p o t présente una su p erfic ie  minima, ya que de esta ira 
nera se puede con trô ler el va lo r del f lu jo  para dosis elevadas y majo­
ra r las condiciones de reprodu ctIb llIdad  del experimento.
Para la medlda de la co rrien te  de electrones que Incide sobre la 
muestra, utillzam os una caja de Faraday conectada a un e le c t rômetro d i ­
g ita l  de gran precis lôn . Esta caja esta sîtuada en la parte In fe r io r  
del microscoplp, a la a ltu ra  de las plaças fo to g ré fIcas . La d ls tr lb u -  
clôn de la densidad de electrones en una secclôn recta del haz tien e  
la  forma de una campana de Gauss. El va lo r mâximo y la  aochura de la  
curva de Gauss puede varla rse  de la  forma Indicada en e l pârrafo  ante­
r io r .
Las Irrad iaciones a al tas temperaturas y los recocidos de las 
muestras se han realizado  u tillza n d o  el portamuestras de calentamiento.
La temperatura en este portamuestras se détermina por medIo de la cur­
va de callbrado que sum inistra el fabrican te  para cada portamuestras.
La e s ta b i1Izaclôn de la temperatura deseada al ca len tar es muy répida, 
no ocurriendo lo mismo al e n f r ia r ,  en que puede durar varias horas. La 
elevaclôn de la temperatura deblda a l calentamiento de la muestra du­
rante la  Irrad iac iô n  ha sido calculada teôricamente por Fischer (61) '
hablendo obtenido una elevaclôn no muy considerable, del orden de 10 
a 20 grados; sin embargo esta elevaclôn puede ser mucho mayor si e l \
contacte entre la muestra y e l portamuestras no es muy bueno. \
Las Irrad iaciones destinadas a medîdas c u a n tIta tiv a s  se han re£
1Izado siempre en condiciones dinâmicas de d ifra c c lô n , ya que segun 
Ghoalb y Segall (62) e l dahp producldo por la  Irrad iac iô n  puede depen
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der de las desviacîones del Angulo de Bragg, asimismo, en todos los es*> 
tudios realizados se ha irrad iado  sobre la misma orîentaçiôn  c r is t a l ina, 
para e v ita r  la In fluenc ia  que présenta la  direcclôn de Incîdencla de los 
electrones sobre e l c r is ta l  en e l dafio ocasionado (6 3 ) ,(6 4 ) .
3 . 3 . -  M IC m C O P J A  ELECTRONJCA 
3 . 3 . 1 -  O b^eA vcuU ân  de I r a  r ru tA t /u i&
Las muestras Irrad iadas en e l acelerador de Iones fueron examl- 
nadas a continuaciôn en un microscopio e lec trôn ico  JEM 200 A operando a 
ISO KeV y en un Siemens Elmiskop operando a 125 KeV .
Las muestras Irrad iadas con electrones se examinaron en el mismo 
microscopio e lec trô n ico  en el que fueron Irrad iad as , Inmediatamente des^  
pues a la Irrad iac iô n  y con el f lu jo  mfnimo de electrones necesarlo pa­
ra la  observaciôn.
Para la  In terp re tac iôn  de las observacIones por microscopfa e le c ­
trôn ica por transmislôn se emplearon las técnicas que describiremos en 
los prôximos apartados de este capTtulo.
3 . 3 . 2 . -  C o ru U u u tc  de dLCinjOiccXjôn
La técnica mâs g en era lIzada para a n a llz a r defectos c r is ta l Inos 
en microscopfa e lec trô n ica  por transmislôn es la  del contraste de d i ­
fracc lôn . En las Ifneas siguientes haremos un resumen escueto de esta  
técnîca con el ob jeto  de d e jar c la ra  su ap licaciôn  para In te rp re te r  les  
resultados expérimentales de este tra b a jo .
Un haz de electrones monocromâtIco al In c id ir  sobre una muestra 
c r is ta lIn a  se desdobla como es sabido, en un haz transm itido con la  
mIsma dIrecclÔn que el Incidente y varlos haces d ifractados por los p1^ 
nos del c r is ta l (HIrsch y c o l. (6 5 ) ) .  La d irecclôn de los haces d ifra c ­
tados depende del espaclado de los pianos c r is ta l  Inos que producen la
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d i f ra c c lô n ,  de acuerdo con la  ecuaclôn de Bragg. Las var lac lones  de In ­
tensidad que presentan estos haces a la  s a l ld a  del c r i s t a l  son funciôn  
del espesor del mismo y de la  d irecc lô n  c r is t a lo g r â f Ic a  del haz Inclden^ 
te .
SI los pianos c r is ta l Inos presentan cualquler tlp p  de d istors iôn  
o defecto, la  Intensidad de los haces difractados por epos pianos, se 
encuentra a ltç rada debido a que las condiciones de d lfrpcc lôn  en las 
proximîdades del defecto han varlado. Estas varlaclones de Intensidad  
de los haces a la sa llda  del c r is ta l son las que dan lugar a las Imâge-
nes de contraste , Imâgenes que por lo  general no tienen por que co ln c l-
d îr  con la forma geométrica send l ia  del defecto en el c r is ta l .  La teo -
r îa  del contraste de d ifracc lô n  se ocupa del estudio de la  corresponde^
cia  ex is tan te  entre un defecto c r is ta lIn o  y las varlaclones de In te n s i­
dad de los haces electrôn icos orIgInados por e l campo de deformaclôn 
creado por dicho defecto en la  red.
Segûn los conocimlentos actua les , bajo condiciones de d ifracc lô n  
de dos haces, se obtienen Imâgenes de contraste bien d e fin id as . Esto 
s ig n ific a  que el haz de electrones prim arlo , descrito  por una onda p la ­
na, Incide con ta l ângulo sobre e l c r is ta l ,  que sufre una re fle x iô n  de 
Bragg fu e rte  por una determinada fa m illa  de pianos c r is ta l Inos. Esta re^  
f le x iô n  viene descrita  por el vector de d ifracc lô n  g , que es perpend£ 
cu lar a los pianos re flec ta n te s  y tIen e  por môdulo el Inverso del espa­
clado de estos pianos. En condiciones de d ifracc lô n  de dos haces el haz 
de electrones se propaga en la lâmina c r is ta lIn a  en la  forma de dos on- 
das de Bloch con vectores de onda ît llgeramente d ife ren tes  (Howle  
(6 6 ), Wllkens (6 7 ) ) .  La d ife re n c ia  â t  de estos dos vectores de onda 
es Igual al Inverso de la  d is tancla  de extinciôn  , que es un parâ- 
metro c a ra c te rîs tIc o  de la  sustancla y de los pianos re fle c ta n te s , asf 
J como de la  energîa de los e lectrones. La desvlaclôn de las condiciones 
y  de d ifracc lô n  de la  posiclôn exacta de Bragg, se mide por e l 11amado
e rro r de exc itac lôn  normal Izado w ■ s . *  g . â6«Ç.^slendo Â6 la
desvlaclôn angular del ângulo exacto de Bragg.
Las m icro g ra fîas  obtenidas en condiciones de d i f ra c c lô n  de,dos 
haces; es d e c ir  en las que w "  0 , son las 1lamadas Imâgenes dlnâmlcas
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Puando w -  1 , las Imâgenes obtenidas se 11 aman clnem âtIcas. En este « 
caso, la  d is tanc la  de extinciôn  e fe c tiv a  viene dada por (HIrsch y co l. 
(65))
(g -
Para ca lcu la r e l contraste en una red c r is ta lIn a  deformada por la  
presencia de defectos, se ut 11Iza la aproximaclôn de la  columna (6 8 ).
En esta aproximaclôn se supone que, debido a que el ângulo de Bragg 26 
es muy pequeRo, la Intensidad en un punto dado de la  Imagen sôlo viene 
determinada por las condiciones de d ifracc lô n  en una columna estrecha  
p ara le la  al haz de e lectrones.
Admitlendo la aproximaclôn de la  columna, el câlcu lo  del contras­
te  de d ifracc lô n  en la aproximaclôn de dos haces se re a liz e  resolvlendo
numéricamente las ecuaclones d ife re n c la le s  que describen la dispersiôn  
de las dos ondas de Bloch dentro del c r is ta l deblda a la  d is tors iôn  In -  
troduclda por el defecto (6 6 ) ,(6 7 ) .  En e l le s ,  el defecto c r is ta lIn o  vle^ 
ne caracterizado por su campo de desplazamientos y la  varlaclôn  del ml£ 
mo en la  direcclôn de Incîdencla de los e lectrones.
A medlda que aumenta la energîa del haz de electrones Incidente, 
nos alejamos mâs de las condiciones de dos haces; ya que aumenta e l nû- 
mero de fam ilie s  de pianos c r is ta l  Inos que se aproximan a la  condiclôn 
de Bragg. En este caso, es necesarlo resolver las ecuaclones del contras^ 
te  con un numéro N de funeIones de Bloch, tentas como sea e l numéro de 
haces d ifractados que consideremos. Esta generalIzaclôn no hace mâs que 
compllcar la matemâtIca del problema.
Los câlculos teôricos realizados teniendo en cuenta e l fenômeno
d es crito , permiten In te rp re te r las observacIones al microscopio, Ident^. 
ficando la  Imagen observada con e l correspond lente defecto de la  red 
que la  ha orig inado.
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3 . 3 . 3 . “  C o n t/u iitc  de I clzoa de dLUtocjRClôn
La te o rîa  del contraste de d ifracc lô n  c itada ha sido apllcada  
con gran é x Ito  a la determinaclôn de las c a ra c te rîs tIc a s  de los làzos 
de dislocaciôn de dlâmetros d > Sg . Las mas Importantes son e l piano 
del lazo , el vector de Burgers del mismo y su naturaleza In te rs t ic la l  o 
vacante. El vector de Burgers se détermina facllm ente con el c r i te r lo  
(65) de que para g , ^  « 0 e l lazo no présenta contraste.
SI se forma la Imagen con un e rro r de exc itac lôn  ? 0 (condiclo
nés cinematicas) la posiclôn de la  Imagen de la  d is locaciôn, no coïncide  
con el centro del p e r f l l  del contraste (HIrsch y c o l. (6 5 ). La lînea  de 
contraste se desplaza h a d a la  posiclôn del campo de deformaclôn que re ­
duce localmente el e rro r de exc itaclôn  s . Este c r i te r lo  se u t i l iz e  pa­
ra d ife re n c la r la  naturaleza del lazo . SI el piano del mismo se encuen­
tra  InclInado respecto al piano de la  Imagen, las partes de mayor In c l l -  
naclôn, presentan una lînea de contraste mas fin e  que las que se encuen­
tran  aproximadamente para le las  al piano de la Imagen. La normal a l lazo  
n se define de forma que e l ângulo entre n y la  direcclôn del haz de 
electrones Incidente le sea siempre agudo. Hay pues dos posibles o rien ­
tée Iones:
( I )  g .iï^<0 y ( I I )  g .iT>0
De la propledad citada del contraste de dIs 1ocacIones se deduce
que la  lînea  de contraste se puede encontrar a) -contraste  e x te r io r
o b) -contraste  In te r io r ,  de la  proyecclôn del lazo.
En la  Fig . 3.. 4 se présenta un d lag rama que I lu s tra  la  In fluenc ia  
de la  naturaleza In te rs t ic la l  o vacante de un lazo y su sentido de Inclj^  
naclôn,sobre el tamaRo del contraste.
Como puede observarse en la F ig . 3 .4 , dos lazos de dislocaciôn de 
d is t în ta  n a tu ra leza , dan lugar a un mismo contraste In te r io r  a las 11- 
neas de sus proyecclones sobre e l piano Imagen, cuando sus pianos tienen  
d is t in to  sentido de In c lin ac lô n . La determinaclôn de este sentido puede
V ea lIza rse  Inclinando la  muestra un ângulo sufIclentem ente grande y o^-
"  \
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ii : g n< 0 i g n >0
"Fig. 3 .4 . -  Contraste de lazos de d is locaciôn.
servando la varlaclôn de la  anchura de la proyecclôn, o también en obser^ 
vacIones estereoscôpicas. Nosotros hemos empleado este segundo metodo.
Camblando el sentido del vector d ifracc lô n  g a -g , o el del 
vector de desvlaclôn ? en la F ig . 3 .4  se obtiene un contraste e x te r io r  
a la proyecclôn del lazo , El sentido de s se determine segun la posi­
clôn de las Ifneas de KIkuchI con relacîôn a los puntos de Bragg en el 
dtagrama de d îfra c ç lô n . En la  p ré c tic a , es conveniente fra b a ja r con 
s >0 , y camblar e l sentido del vector g , ya que para s < 0  la absor- 
clÔn es més Intense.
Combinando los casos Cl) e ( I I )  para la  orlentacIôn  del piano 
del lazo y los Ca) y Cb) para la  posiclôn de la  Ifnea de con traste , 
en el caso s >0 , se obtiene la  s igu ien te  régla de d lferencIacIÔ n:
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( I )  + (a) o ( ; ; )  + (b) : Lazo de vacantes
( î )  + (b) o ( i i )  + (a) : Lazo de in te rs t ic ia le s
Estas reglas sôlo son ap lîcab les s i el vector de Burgers es 
perpendicular al lazo , S ||n  , en e l caso en que esto no ocurra son ne- 
césar las c ie rta s  correcc îones (Maher y Eyre (69)). En el trab a jo  que he­
mos rea lizad o , précticamente todos los defectos orig inado son lazos de 
Frank, con vectores de Burgers perpendicul ares a su piano por lo  que no 
consideramos oportuno c i ta r  las excepciones a la régla de d ife re n c ia ­
ciôn dada.
3.3 .4 . -  C o n t ^ t e  de pequeno6 agZomeAado6
Los agiomerados o lazos de dislocaciôn de tamaflps ~150 Â , pe- 
quenos comparados con la d is tancla  de extinciôn  Cg , no son resolubles 
geometrîcamen^ie en la m îc ro g ra fîa , presentando una imagen mas confusa. 
Para la determinaclôn de sus c a ra c te rîs tic a s  es necesaria , dentro de la
te o rîa  que estamos glosando, una in terp re tac iôn  més detp llada  del con­
tra s te  de d ifra c c lô n .
En condiciones dlnâmlcas de dos haces, un pequeflo centro de defo£  
maciôn (lazo  de d islocaciôn) que se encuentre suficlentem ente prôximo a 
una de las superfic ies  de la  muestra (de 1 a 1,5 (g) produce una f i ­
gura c a ra c te rîs tic a  de con traste . Esta fig u ra  consiste en general, en 
una e lip s e  negra-blanca NB . La o rlentacIôn  de la fig u ra  NB se carac-
te r iz a  por el vector T que tien e  la  d irecclôn del centro del lÔbulo ne^
gro a l centro del bianco.
En los ûltimos aflos las propiedades de estas figu ras  NB han s i ­
do estudiadas experiment a l mente  y analIzadas con parale los câlculos de 
contraste (Rühle (7 3 ) , ( 7 4 ) ) .  Como resultado se llegô  a que las propieda­
des de las figuras NB dependen del tip o  de centro de deformaclôn y de 
su orlentacIôn  y posiclôn dentro de la lâmina c r is ta lin a .  Del estudio de 
las figu ras  NB se puede obtener la  s igu iente  informaciôn:
a) D ife re n c la r en tre  lazos pianos de d islocaciôn y centro^ de de-
\
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formaciôn de un lazo de dislocaciôn présenta direcciones prefe^ 
rentes y la  dîrecciôn del vector de contraste T depende de 
la o rientaciôn  y del vector de Burgers del lazo . Si se varTa 
la dfrecciôn de g , la d irecclôn de T permanece aproximada- 
mentç la  misma, mientras que si se tra ta  de un defecto con s i -  
m etrfa e s fê r ic a , T es siempre p ara le lo  o a n tlp a ra le io  a g 
(70 ),
b) Determînar la d irecclôn del vector de Burgers S de los peque  ^
fies lazos ( 71) , ( 7 2 ) .  La direcclôn de î  corresponde a la  pro- 
yecciôn de t  sobre e l piano de la  imagen.
c) D ife ren c la r entre centros de compresiôn o lazo de vacantes y 
centro de d ila ta c iô n  o lazo de in te rs t ic ia le s  (7 3 ) , (7 4 ) , (7 5 ) .
El signo del producto escalar g . T o sc ila  con la  posiclôn 
en profundidad del lazo en la lâmina y depende de la  n a tu ra le ­
za del defecto. Estas oscilaclones en profundidad del signo de 
g . T definen las capas L1 , L2 , . . .  que se describen det£  
lladamente en las referencias (7 5 ) ,(7 6 ) .  Por lo tan to , para dj_ 
fe re n c ia r en tre  lazos de vacantes y de in te rs tic ia le s  es nece- 
sario  conocer la posiclôn exacta del aglomerado. Para su deter, 
minaciôn son necesarlas las técnicas de estereoscopfa a las 
que nos r e fe r Iremos en la  s igu ien te  secclôn.
3 . 3 .5  -  B6teAeo6coplcL
Para a n a llz a r  la  naturaleza in te rs t ic la l  o vacante de los lazos 
de d is locaciôn , asT como para determînar su d ls trib u c iô n  en profundidad 
y conocer con mayor precislôn e l espesor de las muestras, son necesa- 
rias  técnicas de estereoscopfa aplicadas a la  microscopfa e lec trô n ic a .
Un tratam iento teô rico  de esta técnica y sus p o s ib i1idades ha sido rea­
lizado por Nankivell (7 9 ). La ap licaciôn  de esta técnica a l estudio de 
los pequePios agiomerados en metales irradiados la real izaron por primera 
vez Diepers y Diehl (7 7 ) ,(7 8 )  y la  precislôn teô rica  (80) y experimental 
(78) de las medidas de profundidad realizadas con esta técnica han proba, 
4o  ser sufIclentem ente buenas para d is t in g u ir  en tre  agiomerados de vacan.
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tes y de in t e r s t ic ia le s .
Para la observaciôn en estéreo  se précisa formar dos imâgenes cine^ 
maticas de la  misma zona de la  muestra inclinadas e n tre  s i .  Primero se 
forma una imagen dinamica (w *  0 , defectos con contraste  NB ) ,  a con­
tinuac iôn  se aumenta e l e r ro r  de e xc ita c lô n  hasta que los defectos pre -  
senten un contraste  d e f in id o  de puntos negros. Se in c l in a  después la  
muestra un ângulo 26 , tomando como e je  de in c lin a c lô n  e l  vector g de 
la d i f ra c c lô n  mâs intensa y una vez formada la imagen de los mismos de­
fectos en condiciones semejantes a las a n te r io re s ,  es d e c ir  con e l mismo 
e r ro r  de e x c i ta c lô n ,  se toma la  segunda f o t o g r a f îa .  Bajo condiciones d i -  
nâmicas o casi dlnâmlcas, la posiclôn del centro  de la  p a rte  negra del 
contraste  NB es muy sens ib le  a las condiciones exactes de d i f ra c c lô n .  
Por esta  razôn, ambas fo to g ra f îa s  deben tomarse en condiciones c in em âti-  
cas, ya que sôlo as i e l centro  del punto negro de co n traste  corresponde 
a la  posiclôn real del defecto  en la lâmina.
Las dos fotos se estudian con la  ayuda de un v is o r  estereoscôpico.
Para hacer medidas c u a n t i ta t iv a s  es necesarlo  marear una de las s u p e r f i ­
c ies de la muestra con is las  de oro evaporado. Este marcaje debe hacerse
previamente a la  i r ra d ia c iô n  u t i l l z a n d o  e l mêtodo de decoraciôn frecuen-  
temente ap lîcado  en nuestro la b o ra to r io  (8 1 ). La cantidad de m ateria l  
evaporado debe ser tan pequeMa que sôlo forme pequeôas is la s  de diâmetro  
menor de 50 Â y de espesor in f e r io r  a 15 & . La s u p e r f ic ie  marcada 
s irv e  de r e fe r e n d a  para las medidas de profundidad de cada defecto  en 
la  muestra. El v a lo r  real h de su posiclôn respecto a la  s u p e r f ic ie ,  
se c a lc u la  a p a r t i r  del medido P , con e l d is p o s ît iv o  acoplado a l v is o r  
estereoscôpico, aplicando la  ecuaciôn c lâ s ic a  de p a ra la je
2M sen 6
donde M es e l aumento to ta l  de las m icrogra ftas  y 26 el ângulo de in^  
c lin a c iô n  e n tre  ambas. El v a lo r  de 26 debe e le g irs e  en cada caso en 
funciôn del espesor to ta l  aproximado de la  muestra y del aumento. A l de­
term iner los posib les e rro res  cornet idos con esta  técn ica  (82) se observa, 
que el mâs importante proviene de la  medida del ângulo de in c l in a c lô n ,  
que debe real izarse  con mucha p re c is lô n .  El mejor sistema consiste  ^ d e
S
t e rm in a r  las o r î e n t a c î o n e s  p ré c is as  de las dos m i c r o g r a f î a s ,  respecto  
al  haz de e l e c t r o n e s  in c i d e n t e ,  an a l i zan d o  las 1îneas de Kikuchi  de los 
diagramas de d i f r a c c l ô n ,  y c a l c u l a r  e l  ângulo e n t r e  ambas, sobre e l  ma- 
pa de Kikuchi  de la  e s t r u c t u r a  c r i s t a l i n a  co rresp o n d ie n te  (Thomas (8 3 ) ) .  
El de la  F ig .  3 -5  corresponde a la e s t r u c t u r a  cûbica cent rada  en caras  
del a l u m in io .
A###
F ig .  3 . 5 . -  Mapa de Kikuchi  cor respond iente  a la  e s t r u c t u r a  cûbica  cen­
t r a d a  en ca ras .
3 . 3 . 6 . -  Medcdaô cuanCctcU>c{/a6 de tœ m no6 y den&Zdadeà.
La obtenciôn, de medidas muy p réc isas  de los tamahos y las d e n s î -  
dades de los lazos de d i s lo c a c iô n  es de esp ec ia l  importanc ia  para conse-  
g u i r  buenos r es u l tad o s  c u a n t i t a t i v o s  en la  i r r a d i a c i ô n ,  concretamente pa_ 
ra conocer e l  numéro de d e fecto s  puntuales  que forman el  l a z o .  En e s t e  
c a p î t u l o  vamos a c i t a r  las d i f i c u l t a d e s  que e x i s t e n  y que hay que t e n e r  
en cuenta a la  hora de medir las imâgenes de los lazos para c o n t r o l a r
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los posibles erro res .
En lazos grandes de dislocaciôn no aparece p ra c ticamente este pr^  
blema y su tamaho se mide tomando como diâmetro del mismo el va lo r medio 
de las longitudes del e je  mayor de la  e lip s e , proyecclôn del lazo sobre 
el piano imagen, medidas en las imâgenes con contraste dent/LO y iueAa  . 
El valor medio de ambos contrastes coincide con el tamaho real del lazo.
Para los lazos de dislocaciôn menores de ISO Â de diâm etro, la  
relacîôn teô rica  en tre  la anchura del contraste y e l tamaflo real del la, 
zo no estâ completamente estab lec ida . Sin embargo, los dlâmetros de los 
pequefios agiomerados se obtienen mâs exactamente midiendo los dlâmetros 
de los puntos negros de contraste observables en condiciones cînemâtîcas 
de d ifrac c lô n . La razôn es que en este caso, comparado con las condiclo  
nés dlnâmlcas, las figuras de contraste son menos sensibles a la posi­
clôn en profundidad del defecto dentro de la lâmina y al espesor de la  
misma. Sin embargo, aûn en condiciones clnem âticas, la  relacîôn R "  g 
entre la anchura del contraste w y el tamaflo real del diâmetro d , 
no es exactamente la  unidad sino que es v a ria b le . Recientemente, K ater- 
bau y co l. (84) han realizado  câlculos sobre este problema y estudiado  
las varlaclones de R en funciôn de la profundidad del defecto y del 
espesor de las muestras, parâmetros d i f îc l le s  de determiner durante el 
experimento, hablendo obtenido para R valores comprend 1dos entre  
1,5 y 2 ,5  .
Un problema semejante se présenta en la medida de densidades, de­
bido a que existen posiciones del defecto en la  lâmina para las cuales 
la intensidad del contraste es muy d é b il. (Rühle (74 )) El e rro r mâs pe- 
queflo se consîgue d o  obstante observando en condjcîones cînem âtîcas.
La dispersion in e lâ s tîc a  de los electrones es un fac to r que puede 
a fec ta r a las medîdas de los dlâmetros y densidades, sobre todo en el 
aluminio que présenta una seccîôn e fîc a z  muy grande. Es por e l lo  por lo  
que no es conveniente u t i l i z e r  zonas gruesas de la  muestra.
RESULTADOS E X P E R I M E N T A L E S  DE LA I R R A D I A C I O N  CON IONES
El e s t u d io  mâs completo lo hemos r e a l i z a d o  con las muestras I r r a ­
diadas  con iones de 70 keV . Solamente en algunas ocasiones se ut i l i z a ­
ron e n e rg îa s  de 20 y 40 keV .
Las muestras i r r a d ia d a s  fueron examinadas en el  microscopio  e l e c ­
t r ô n i c o  ba jo  d i f e r e n t e s  condiciones dlnâmlcas de d i f r a c c l ô n .  En co n d i ­
ciones c lnem ât icas  solamente son v i s i b l e s  los de fec tos  de mayor tamaho. 
Las mejores cond ic iones de v i s i b i 1 idad aparecen en las zonas muy d e lg a -  
das de la  muestra en la regiôn prôxima a la  p a r te  oscura de las f r a n j a s  
de espesor de pr imer orden.  En la  F ig .  4.1 reproducimos la  imagen de una
Frg. 4 . 1 . -  Defectos en a lu m in io  i r r a d i a d o  con iones oro  (|> = 1 , 7 * 1 0 1 2
iones/cm^ .
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lâmina irrad iada con una dosis de iones.cm“  ^ . Las condicio>
nés de d ifracc iô n  son dinâmicas y puede observarse que en los flancos  
de la  fra n ja  oscura el contraste de los defectos es e l de pequefios pun­
tos que en un lado son blancos y en el o tro  negros. En el centro de la  
fra n ja  de extinciôn  se aprecian mejor los defectos con contraste negro- 
-blanco (contraste NB) . En las zonas mâs gruesas de muestra (espe­
sor t   ^ ; 5 "  d is tancia  de extinc iôn ) la  v is ib il id a d  se hace prâctj[
camente nuta, en algunos casos solamente aparecen algunas figuras de 
contraste muy d é b il,  que no se aprecian durante la observaciôn al mi­
croscopio sino después de reve lar las plaças. Expe r i  men t;a1 men te  se ha 
probado (Ruault y c o l. (9 ))  que los puntos blancos y 1o$ negros, asf co 
mo las imâgenes NB de las fran jas  de extinciôn  corresponden ai mismo 
t ip o  de defecto.
4 .1 . -  lUnUENCU VE LA VOSÎS
La densidad de los defectos observados fue determinada en funciôn 
de la dosis de irrad iac iô n  *  . Para la evaluaciôn c u a n fita tiv a  de la  
densidad de defectos sôlo utiiizam os las âreas de la  muestra en la  que 
se observan los puntos blancos o los negros, que como hemos v is to  en la  
Fig . 4.1 son las bandas jun to  a las fran jas  de igual espesor. Los resu l­
tados aparecen en la  F ig . 4 .2 .
•o
10  ^^ dosia (iones/cm^)
F ig . 4 .2 . -  Densidad de agiomerados observables en funciôn de la  dosis de 
irra d ia c iô n .
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Puede observarse en la  g râ fîc a  de la  F ig . 4 .2  que la  densidad de * 
defectos aumenta lînealm ente con la dosis. El fa c to r de producciôn de 
agiomerados Q « N /* , determinado por la  pendiente de las rectas de la  
g râ fic a , disminuye con la  energ îa . Sus valores para las très  energîas 
ut ilizad as  se encuentran en la  tab la  4 .1 .
TABLA 4.1 
El fa c to r de producciôn Q ■ N /*
Energîa(keV) 70 40 20
a .204 .15 .14
4 . 2 . -  FORMA y NATURALEZA VE LOS VEfECTÛS
La forma y naturaleza de los defectos se determinô formando su 
imagen con d ife ren tes  vectores de d ifracc iô n  y aplicando la  técnica de 
estereoscopfa. Los estereo pares se tomaron también en condiciones d în£  
micas de d ifra c c iô n . De las c a ra c te rîs tic a s  de los contrastes negro-blan^ 
co y de los resultados de las medidas de estéreo pudimos conclu ir que 
casi todos los defectos présentes son txzoÂ de. dLUtoùCuUân de Efiank de 
t ip o  vacan te . Este resultado esté de acuerdo con las observaciones de 
Norris (8 ) .
4 .3 . -  VÎSTHmCJON VE TAMAFIOS
Hemos medido los tamahos de los puntos blancos y negros observa­
bles en las muestras irrad iadas con una dosis de iones.cm"^ y
energîas 20 , 40 y 70 keV . La d is trib u c iô n  normalizada de tamahos e£  
ta  representada en la  F ig . 4 .3 . En los histogramas se représenta la  f ra £  
ciôn f  igual a numéro de defectos en cada grupo de tamahos d iv id id o  
por el numéro to ta l de defectos medidos en funciôn del grupo de tamahos.
El rango de cada grupo de tamahos es 12,5 A . Hay que tener en cuenta
que los valores reales de los diémetros de los lazos son de 1,5 a 2 ,5
veces més pequehos que las anchuras del con traste , segun hemos informado
\
\
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Q5
20 keV70 keV
ai
Grupos de tananos -»
Fîg . 4 . 3 -  D istribuciôn  de tamahos de defectos. La fracciôn f  " numéro 
de defectos por grupo de tamaRos/nümero to ta l de defectos me 
didos. El in te rv a lo  de cada grupo de tamaMos es de 12,5 A .
en e l apartado 3 .3 .6 . Katerbau (84) ca lcu lé  las anchuras del contraste  
w , para e l caso concreto de los lazos de Frank de diâmetro d situados 
en les pianos {111} de una lâmina muy delgada orientada (100) y dé­
terminé e l fa c to r de correlacîôn  c itado  en tre  w y d .
4 .4 . -  VlitVUJûiuUÔn en p ^ ^ u n d id a d
Para la lo ca lizac ién  en profundidad de los defectos producidos se 
tomaron y analizaron pares estéreo tomados en condiciones dinâmicas de 
d ifra c c iô n . Como hemos aciarado al p r in c ip io , la observaciôn en estereo  
de los lazos tomados en condiciones cînemâtîcas es prâcticamente imposa­
ble por d ific u lta d e s  de v is ib il id a d  debido al pequeflo tamaflo de los de­
fectos . La mayorta de e llo s  se encuentran en una capa de unos 350 Â de 
espesor a p a r t ir  de la  su p erfic ie  irrad iad a . Algunos se encuentran s itu £  
dos mucho mâs profundamente en la lâmina, le jo s  de la  su p e rfic ie  de inc^, 
dencia de los iones. Estan producidos por iones que penetran en e l c r is ­
ta l  a grandes profundidades por un proceso de can alizac lôn .
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4.5.- EFICIENCIA VE AGLOMERACm
Si suponemos que los agiomerados de defectos cons isten en capas 
monoatômicas c ircu la res  de vacantes, como es la estructura  de un lazo  
de d is locaciôn , podemos c a lc u la r el numéro de vacantes n contenidas 
en un lazo de radio r  » d /2 que viene dado por
4ir r^
en la que a es e l parâmetro de la  red a *  4,049 X .
A p a r t ir  de estas premisas, podemos determiner la  e f ic ie n c ia  de 
aglomeraciôn que fue introducida en el apartado 2 .1 .2 .  En este câj^
culo hemos tomado la energîa umbra1 de desplazamlento igual a 17 eV 
de acuerdo con Wolfenden (8 5 ). El va lo r real de n sôlo puede determ i- 
narse con la incertidumbre d escrita  en el apartado 2 .1 ,2 .  Como se mues­
tra  en la tab la  4 .2 , la  e f ic ie n c ia  de aglomeraciôn aumeqta a l d ism inuir 
la  energîa de los iones incidentes.
TABLA 4 .2  
E fic ie n c ia  de aglomeraciôn
Energîa
keV
va lo r w diâmetro
A
70 mîn 35 1 4 .. .2 1 ,2 0 ,0 1 1 ...0 .0 2 4
40 . mâx 72 2 9 .. .4 8 0 ,0 4 5 ..,0 ,1 2 4
40 mîn 30 1 2 ...2 0 0 ,0 1 4 .. ,0 ,0 3 7
mâx 65 2 6 .. .4 3 ,3 0 ,0 6 4 ..,0 ,1 7 6
20 mîn 28 1 1 .. .1 8 ,7 0 ,0 2 4 .. ,0 ,0 6 6
mâx 60 2 4 .. .4 0 0 ,1 0 9 .. ,0 ,3 0 2

nESULTAVÛS EXPERIMENTALES PE LA IRRAPIACIOW CON 
ELECnOSIES A TEMPERATÜRA AMBIENTE
Este capTtulo contîene p rin c ip a l mente los resultados obtenîdos al 
îr ra d ia r  alum inio de d is tin to s  grades de pureza, con electrones de 200 
keV y a temperatura ambiente. Este es el problema p rin c ip a l en que se 
centra el interés de esta investigaciôn y bajo esas condiciones de ener^ 
gîa de los electrones y temperatura de la muestra se han realizado la  
mayor parte de las experiencias. Tan sôlo en una ocasiôn hemos u t l l i z a -  
do energTa y temperatura d is t in ta  y sobre e l lo  informaremos en la  sec- 
ciôn (5 . 3) .  Los resultados obtenidos en e lla s  los u tilizarem os para dar 
mas coherencia a todo el estudio y c o n tr ib u ir  a la  in terpretac iôn  de la  
nucleaciôn de los agiomerados.
En la Fig . 5 1  se puede observer el aspecto general que présenta 
una zona de una muestra de alum inio después de ser somet Ida durante 
unos minutes a un haz de electrones focalizado de 200 keV . En condi­
ciones cinemâticas pueden observarse, tras  un in te rva lo  de exposiciôn  
al haz, m ultitud de pequeflos puntos negros, en un ârea qproximadamente 
c irc u la r  de 4 a 6 micras de diâmetro. El tiempo necesario para ha- 
cer v is ib le  este daflo en el microscopic, depende del f lu jo  instantanée  
de electrones y de la  o rientacîôn  de la  muestra respecte al haz Incîden^ 
te . Las condiciones de v is ib il id a d  de los pequeflos puntos, dependen as£  
mismo del espesor de la  muestra y de las condiciones exactes de d ifr a c -  
ciôn.
Para hacer reproducibles las condiciones de d ifracc iô n  bajo las 
que se re a liz e  cada experimento, hemos irrad iado siempre en condiciones 
dinamicas (w ■ 0) , que son ademâs las de mejor v is ib il id a d  para poder 
aprec iar en el microscopic cuando aparece el daflo, porque los pequeflos 
agiomerados se hacen por primera vez v is ib le s  en los bordes de las fran^ 
jas  de igual espesor.
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En la  Fig. 5.1 puede observarse que la densidad y el tamafto de los 
puntos negros no es uniforme en toda la zona irrad iad a . Ambos son mayo- 
res en el centre del ârea afectada. E lle  es debido a la  d is trib u c iô n  
gaussiana de densidades que présenta la  secciôn recta dql haz de e le c ­
trones.
La fra n ja  cu rv ilfn ea  oscura de la  f ig u ra , es un contorno de e x t in -  
ciôn , originando al doblarse ligeramente la  muestra durante la  ir ra d ia -  
ciôn. Este fenômeno es usual al operar con dos is elevadas y pequeflos es- 
pesores.
5 . I . -  CONTRASTE VE LOS VEFECTOS
Debido a que el tamaho de los defectos irradiando a temperatura am 
b iente es relativam ente pequeflo (~50-400 Â) , las caracterTsticas de 
los mismos no pueden ser determinadas de una forma s e n c illa  y las imâge- 
nes de contraste dependen de las condiciones de d ifracc iô n  en las que se 
efectûa la  observaciôn. Por e l lo  el a n â lis is  del dafio producido ha de 
re a liza rs e  variando las condiciones de d ifracc iô n  de la  zona irrad iad a . 
En esta secciôn présentâmes algunas fo to g ra fîas  que ilu s tra n  las formas 
de contraste mas comûnmente observadas y algunas { rregularidadés en el 
contraste que hemos apreciado en algunos cases.
Las fo to g ra fîas  (5 .2  a y b) son la imagen de la misma zona irradia^ 
da, bajo dos condiciones de d ifracc iô n  d ife re n te s . (Ha de tenerse en 
cuenta al observar estas fo to g ra fîas  y algunas de las siguientes que los 
pequehos puntos de tamaMo uniforme que recubren todo el fonde, son is las  
de oro evaporado). La primera corresponde a condiciones de d ifracc iô n  cj^ 
nematicascon e rre r  de excitaciôn p o s itiv e . En e lla s  los defectos tienen  
forma de puntos oscuros con d is tin ta s  intensidades de g ris  a negro. In -  
clinando la muestra ligeramente (M I,5 ‘*) se alcanzanlas condiciones d i ­
namicas cuya imagen se observa en la fo to g ra fîa  ( 5 2  b ) . Huches de los 
defectos presentan el contraste de e lip se  NB que hemos descri to en
(3 .3 .4 ) .  Las e lipses NB tienen en general la  forma simple y no aparecen 
subestructuras (8 6 ). La fro n te ra  entre  las zonas blancas y negras es per. 
pendicular a la  d irecciôn del vector T y el contraste es simétrico re^
3üOOA *---------f
* *
Aspecto general  de la  zona i r r a d i a d a  con e le c t r o n e s  del pro- 
pîo  haz de 1 mic roscopio .
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En la  Fig . 5.1 puede observarse que la densidad y el tamaho de los 
puntos negros no es uniforme en toda la zona irrad iad a . Ambos son mayo- 
res en el centre del area afectada. E lle  es debido a la  d is tribuc iôn  
gaussiana de densidades que présenta la secciôn recta dçl haz de e le c -  
trones.
La fra n ja  cu rv ilfn ea  oscura de la  f ig u ra , es un contorno de e x t in -  
ciôn , originando al doblarse ligeramente la muestra durante la  ir ra d ia -  
ciôn. Este fenômeno es usual al operar con dos is elevadas y pequehos es- 
pesores.
5 .1 . -  CONTRASTE VE LOS VEFECTOS
Debido a que el tamaho de los defectos irradiando a temperatura am 
biente es relativam ente pequeho (^50-400 Â) , las caracterTsticas de 
los mismos no pueden ser determinadas de una forma s e n c illa  y las imâge- 
nes de contraste dependen de las condiciones de d ifracc iô n  en las que se 
efectûa ta observaciôn. Por e l lo  el a n â lis is  del daho producido ha de 
re a liza rs e  variando las condiciones de d ifracc iô n  de la  zona irrad iad a . 
En esta secciôn présentâmes algunas fo to g ra fîas  que ilu s tra n  las formas 
de contraste mas comûnmente observadas y algunas irregu laridadés en el 
contraste que hemos apreciado en algunos casos.
Las fo to g ra fîas  (5 .2  a y b) son la imagen de la misma zona irradia^  
da, bajo dos condiciones de d ifracc iô n  d ife re n te s . (Ha de tenerse en 
cuenta al observar estas fo to g ra fîas  y algunas de las siguientes que los 
pequehos puntos de tamaho uniforme que recubren todo el fondo, son is las  
de oro evaporado). La primera corresponde a condiciones de d ifracc iô n  cj^ 
nematicascon e rro r de excitaciôn p o s itiv e . En e lla s  los defectos tienen  
forma de puntos oscuros con d is tin ta s  intensidades de g ris  a negro. In -  
clinando la muestra ligeramente (MX,5‘*) se alcanzanlas condiciones d i ­
namicas cuya imagen se observa en la  fo to g ra fîa  (5 .2  b ) . Muchos de los 
defectos presentan el contraste de e lip s e  NB que hemos descri to en
(3 . 3 . 4) .  Las e lipses NB tienen en general la  forma simple y no aparecen 
subestructuras (8 6 ). La fro n te ra  entre  las zonas blancas y negras es per  ^
pendicular a la direcciôn del vector T y el contraste es s im étrico  re£
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F i g . ^ 5 . 1 . - Aspecto gen era l  de la  zona i r r a d i a d a  con e le c t ro n e s  del pro 
p îo  haz del mic ro scopio .
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Fig .  5 . 2 . -  Forma del c o n t r a s t e  de los agiomerados en condiciones cinem^  
t i c a s  (a) y en condiciones dinamicas ( b ) .
pec t o  de l  e j e  que ma rca T .
En condiciones c in e m a t ic a s ,  no hemos encontrado formas de contra£^ 
t e  anormales. Tan so lo  es de d es taca r  que, a medida que el  tamaho de 
105 d efectos  c re c e ,  se hacen mas o s t e n s ib l e s  las v a r ia c i o n e s  de intensj_  
dad de los puntos oscuros y para diâmetros e n t r e  los 300 y 400 Â , 
empieza a ser  re s o lu b le  la forma geométr ica de los d e f e c t o s .  Estos p r e ­
sen t an  forma de e l i p s e s  como puede observarse en la  f o t o g r a f î a  5 . 3 .  De 
e s t e  c o n t r a s t e  puede deduci rse que los d efectos  son lazos de d i s l o c a -  
c i ô n  pianos de forma c i r c u l a r .  Cuando la  dosis de i r r a d i a c i ô n  es muy 
g rande y los defectos  de mayor tamaho empiezan a d e s l i z a r ,  dejan una 
h u e l l a  en su movimîento cuyo c o n t r a s t e  puede observarse en la  f o t o g r a ­
f î a  ( 5 . 4 ) .

■
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Fig .  5 . 3 . -  Agiomerados grandes en condiciones c în em ât ica ^ .
F ig .  5 . 4 . -  C ont ras te  ob servable  t r a s  el  des 1izam iento  de los lazos  
pr ismat i c o s .
En condiciones dinamicas hemos v i s t o  ademas de las e l i p s e s  sim­
ples  o t r a s  formas menos comunes de c o n t r a s t e .  La f o t o g r a f î a  ( 5 . 5 )  p e r -  
mite  acusar que la  mayorîa de los de fec tos  en c o n t r a s t e  NB no presen_ 
tan la forma usual de e l i p s e  s im ple .  Se observa que la  l î n e a  que sépa­
ra la zona negra de la blanca en los defec tos de c o n t r a s t e  i r r e g u l a r  
es p a r a l e l a  a la d i r e c c iô n  del ve c to r  T en las e l i p s e s  u sua les ,  mar-  
cadas en la  f o t o g r a f î a  con un c î r c u l o .
En la f o t o g r a f î a  5 -6  reproducimos o t r a  forma observada de con­
t r a s t e  dinâmico.  Algunas de las e l i p s e s  muestran signos de subestructu^ 
ra en la  zona oscura ,  que parece e s t a r  formada por dos lôbulos inmedi^  
tamente prôximos.  Este c o n t r a s t e  que parece debido a un doble d e f e c t o ,  
corresponde s in embargo a un d e fe c to  s e n c i l l o ,  segûn hemos podido ob­
s e r v a r  en e s t é r e o .

F ig s .  5 . 5  y 5 , 6 , -  Formas de c o n t r a s t e  anômalo en cond ic iones dinSmîcas  
de d i f r a c c i ô n .

Cuando el  tamaho de los d e fec to s  es 1o s u f i c i e n t e  grande como pa;  
ra que su forma sea r e s o l u b l e ,  de ja  de aparecer  e l  c o n t r a s t e  de e l i p s e  
NB en condiciones  dinamicas y las f ig u r a s  de c o n t r a s t e  son mas co m p l i -  
cadas ( F i g .  5 . 7 )  .
Especial  i n t e r é s ,  en cuanto a e s t u d io  del c o n t r a s t e ,  présenta la  
f o t o g r a f î a  ( 5 . 8 ) .  En e l l a  los d efectos  presentan una un ica forma de con_ 
t r a s t e  que es la de pequehos segmentes en dos d i r e c c io n e s  pre fe rences  
que forman un angulo de aproximadamente 45° con la  d i r e c c i ô n  del vec ­
t o r  g . La o r i e n t a c i ô n  de la  muestra es prôxima a la  (110)  .
■
Fig. 5 .7 . - C o n tra s te  de lazos  
g ran d es .
F ig .  5 . 8 . -  Formas de c o n t r a s t e  
anômalo.
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5.2 .- V E T E R M m c m  VEL VECTOR VE BURGERS
La determinacîôn del vector de Burgers de los 1azo$ de d is lo ca- 
cîôn se ha realizado  de acuerdo con la  teo rfa  del contraste de pequehos 
agiomerados. Para e l lo  hemos analizado las direcciones de los vectores 
T correspondientes a las imagenes negra-blanca (NB) observables bajo  
d is tin ta s  condiciones dinamicas de d ifra c c iô n . Es d e c ir , sôlo se han 
u til iz a d o  îmâgenes dinémicas de los defectos, obtenidas çon d is tin to s  
valores del veçtor g . Para re a iiz a r  este estudio es convenience i r r a ­
d ie r sobre un c r is ta l orientado prôximamente a un piano {110} , para 
poder formar la imagen de los mismos defectos con vectorçs g : (200) , 
(111) y (220) sin tener que in c lin e r  mucho el c r is ta l ,
En las fo to g ra fîas  (5 .9 )» (5 *1 0 ) y (5 .11) se présenta la misma zo­
na irrad iada con d is tin to s  vectores g opérantes. Una vez determinada 
la orientaciôn exacte de la  muestra, por medio del diagrama de Kikuchi 
correspondiente y trazada la proyecciôn estereogrâfica  d^ las d is tin ta s  
direcciones del c r is ta l sobre esta o rien tac iô n , hemos realizado  el anâ­
l is is  de las direcciones de los vectores T . De acuerdo con la  te o r îa  
c ita d a , este a n â lis is  determine si las imagenes NB observadas corres - 
ponden a lazos de dislocaciôn pianos o esfericos y e l vector de Burgers 
de los mismos.
Las g râficas  al p ie de las fo to g ra fîas  (5 .9 ) .  (5 .1p) y (5 .11) re -  
sumen el resultado de este a n â lis is , en las que la  misma zona de la
muestra ha si do tomada con vectores g opérantes (111) , (200) y (220)
Como puede observarse en la  fo to g ra fîa  ( 5 . I f )  del contraste de los de­
fectos u tiliza n d o  el vector g •  (220) no es tan c la ro  como en los ca­
sos an terio res  por 1o que en e l resto de las medidas c u a n tita tiv a s  se 
ha prescindido de las imâgenes en estas condiciones.
En algunos casos hemos conseguido v is u a liza r e l mismo defecto en 
las fo to g ra fîas  tomadas con d ife ren tes  g . Este, que es e l caso ideal
para este tip o  de a n â lis is , no siempre es posible debido a dos razones,
Por una parte a la  condiciôn de extinciôn  g.S *  0 que hace al defecto  
in v is ib le  y por o tra  a que las fo to g ra fîas  con d is tin to s  g estân in -  
c lin ad as  una respecto a o tra , por 1o que, en funciôn de la  posiciôn del
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defecto en espesor varfa  su proyecciôn sobre e l piano de observaciôn, .  
haciéndose complicada la  id e n tific a c iô n  cuando la  densidad de lazos es 
suficientemente grande.
Del estudio rea lizado  se desprende que sôlo hay présentes lazos 
de dislocaciôn pianos de dos tipos: de Frank con 1^  *  1/3<111> perpen­
d icu la r al piano del lazo y perfectos con t  « 1/2<110> . El numéro de 
los de Frank posibles en un c r is ta l cûbico es 4 y el de lazos perfec­
tos de configuraciôn geométrica d is t in ta  que se pueden former es 12 , 
ya que estos se forman a p a r t ir  de aquellos en los que se hace desapare^ 
cer la fa i te  de apilam iento de acuerdo con la reacciôn
Es d e c ir , que para cada uno de los cuatro pianos {111} hay très  posi­
bles direcciones <112> que permiten é lim in er la fa ite  de apilam iento  
de los pianos atômicos inmediatos al piano del lazo. Se orig inan asf 
très  tipos de lazos perfectos cuyos vectores de Burgers,formando e l mis­
mo ângulo, tienen direcciones d is tin ta s  respecto a la  normal a l piano 
del lazo n .
Debido a la condiciôn de extinciôn  de que cuando los vectores 
y g son perpendicul a res , un lazo de dislocaciôn no es v is ib le ,  la der  ^
sidad de las e lipses NB observables bajo d is tin ta s  condiciones de d i ­
fracciôn no es la  misma, A sf, en las fo to g ra fîas  con vectores g ■ (111) 
el numéro de defectos v is ib le s  es in fe r io r  al de aquellas otras con 
g = (200) , segûn puede predecirse teôricam ente.
En la tab la  5.1 présentâmes un a n â lis is  de las condiciones de v i ­
s ib ilid a d  de los lazos de dislocaciôn en una orientaciôn prôxima a 
{110} . Teniendo en cuenta esta tab la  o 1o que es 1o mismo, las e x t in -  
ciones para cada re flex iô n  opérante, hemos calculado cuantitativam ente  
para très  series de irrad iac iones el nûmero de lazos de dislocaciôn de 
uno u o tro  t ip o . Los resultados de las medidas de las orientaciones de 
los vectores T se expresan en las g râficas  de las fo to g ra fîas  (5,9), 
(5 .10) y (5 .11) y en las g râficas  (5 .12  a y b) y (5.13 a y b ). De acue£ 
^o con estas evaluaciones el nûmero de lazos de dC&tocadôn 66
tan Aâtû d i t  10 a l  IZ i mient/uu que e t A.uto 6on lazo6 de, fAonk,
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f i g .  5 . 11 . “  E s t u d i o  d e  l a s  d i r e c c i o n e s  d e  l o s  v e c t o r e s  T
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Fig. 5 .1 2 . -  (a) y (b) Estudio de las direcciones de los vectores t
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<ÎM>
<0M> <«1>
«.î>0
<oïT>
<îoï><ÏÏI> <lïï>
<7k»
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5*î>0
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<«><K)I>
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<200>
F ig . 5 .13  (a) y (b) Estudio de las direcciones de les vectores T
(Ill)
(200)
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TABLA 5.1 
O rientaciôn {110}
1
1 . . .  Ç
: bien v is ib le s
b * g<lll>
^  . 7 : in v is ib le s  g *b  *  0
b *  ^<110> 1 bien v is ib le s
? : v is ib le s  l ^  ^
g g • b “ 0
- no hay e x tin  5 bien v is ib le s
b " ^
clones  ^g • b ® 0
. r  : in v is ib le s  g «S -  0
b -  1<110> ^
2 -> 
g : v is ib le s  g • b « 0
î  *  j<111> I  bien v is ib le s
g "  (220) g : in v is ib le s : g ■ 0
b •  j < 110> 1 yjgn v is ib le s
I  : v is ib le s  ^
g g • b *  0
5.3.- VÏSTRIBUCION VE VEEECTOS EN ESPESOR.
En la  parte superior de la  F ig . (5 ,14) se représenta la  secciôn 
recta de la  zona transparente a los electrones en una muestra preparada 
por e lec tro p u lid o . La forma de cufia viene determinada por las técnicas 
de preparaciôn. La zona esta comprendida entre  e l borde del o r i f ic io  
centra l y un espesor de ^6000 Â . Después de Ir ra d ia r  con la  misma d£ 
sis y d is tin to s  espesores, hemos obtenido los resultados que se repre- 
«entan en la  parte  In fe r io r  de la  misma f ig u ra . La densidad de aglomer^
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dos permanece prâcticamente constante a p a r t ir  de un espesor de unos 
2000 Â . Este resultado es muy sorprendente, debido a que e1 numéro de 
pares de Frenkel producîdos aumenta con e1 espesor del m a te r ia l, por 1o 
que es de esperar que e1 numéro de agiornerados aumente ifneaim ente con 
el espesor.
Para in ves tigar la  d is trib u c iô n  de defectos en espesor, hemos rea  ^
1izado observaciones y medidas en estêreo. En la F ig . 5,15 se représen­
ta e l numéro de defectos en funciôn de la  profundidad, para muestras de 
d is t in to  espespr. Para espesores de hasta 2000 Â , la  d is trib u c iô n  de 
defectos présenta un maximo en e l centro de la muestra. Al aumentar e l 
espesor, este maximo se desdobla apareciendo un mfnimo en el cen tro , co 
mo indica la  f ig u ra . Para espesores superiores a los 3000 Â , solo se 
ven aglomeradojs de defectos en dos zonas situadas aproximadamente entre  
200 y los 1000 Â de cada s u p e rfic ie . La capa. Junto a las s u p e rfi­
c ie s , formada por los primeros 100 a 200 Â y el centro de la  mues­
tra  se encuentran lib re s  de defectos. En la F ig , 5.16 se ilu s tra  mâs 
claramente la d is trib u c iô n  de defectos en la secciôn de la lômina, Los 
aglomerados se encuentran en la zona ra lla d a .
Al aumentar la dos is ,  aumenta e l numéro de aglomerados, pero no 
se mod i f  ica la  d is trib u c iô n  en profundidad.
La presencia de las capas no sôlo se pone de m anifiesto  en el 
alum inio u ltrap uro  (99,9996%) , sino también y con identicas caracte - 
r fs tic a s  en los otros aluminios estudiados de 99,99% V 99% , La dis^ 
trib u c iô n  es pues independiente de la pureza del m a te ria l.
La loca lizac iô n  de los defectos en capas prôximas a la  s u p e rfi­
c ie  nos hizo pensar en la  po s ib ilid ad  de que durante el pulîdo electro^ 
IT t ic o , pudieran penetrar impurezas en el m ateria l que podrfan perman^ 
cer en la  capa s u p e r f ic ia l,  favoreciendo la  nucleaciôn de los agiornera^ 
dos.
Para comprobar si la estructura  de capas se debe o no a un e fe £  
to  del pulîdo hemos rea lizado  las dos experiencias s igu ientes.
-  75 -
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En primer lugar, recocimos la muestra, dentro del m icroscopic, a * 
500*C y después de esperar a que descendiera la tem peratura, la i r r a ­
diâmes a temperatura ambiante. De contener impurezas la  zona s u p e rfi­
c ia l ,  es de suponer que a 500°C se difundan homogëheamente por todo 
el espesor de la muestra. La estructura  de capas permanecîô, después del 
recocido con las mismas caracte rT sticas .
En segundo lugar, hemos irrad iado  el m ateria l a una temperatura de 
150 K , en un mîcroscopio H itachi 650 kV . La energîa de los eîectrones  
u tiliza d o s  era de 300 keV . (Este va lo r mas elevado, no a lte ra  el expé­
rimente en s t , ya que se siguen creando pares de Frenkel de la mîsma na- 
tu ra leza  que con 200 keV) , El tamaRo de los defectos producîdos al f r i^  
d ia r a 150 K es muy pequeRo, presentan contraste de puntos negros en 
condiclones cinematicas y se encuentran d is trib u îd o s  homogeneamente por 
todo el espesor de la  muestra.
A la v is ta  de ambos resultados podemos asegurar que la  estructura  
de capas en la d is trib u c iô n  de defectos, a l ir ra d îa r  a temperatura am­
b ian te , no se debe a impurezas contenidas en e l m a te ria l.
5.4 .- mLUBNCJA VE LA VOSIS
Primeramente, hemos de a c la ra r que en las dosis a las que nos re f^  
riremos en este tra b a jo  no heipos inclu îdo los valores adicionales deb i- 
dos al f lu jo  de eîectrones a que esta somet ido la muestra durante la  o^  
servaciôn. Este f lu jo  lo hemos reducido al méximo y su control es préc- 
ticamente împosible ya que durante la observaciôn el ha% de eîectrones  
no se encuentra f i j o  en el mismo punto.
En la serie  de fo to g ra ffas  5 ,17  se puede observer el aspecto de la  
zona îrradiada con un f lu jo  de 12 A/cm^ , a medida que se aumenta el 
tiempo de irra d ia c iô n .
Para estud iar la  v a ria tio n  de la  densidad de lazos de dislocaciôn  
con la  dosis, hemos rea lizado  varias  series de irrad iac iones con d is t in -  
tos f lu jo s . Las zonas irrad iadas tienen en todos los casos la misma
1000A
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F ig .  5 . 1 7 . - Secuencia de i r r a d i a c i ô n  e n t r e  3 y 30 minutes con un 
f l u j o  *  = 7 , 6 *  10^9 e /cm^.seg .
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ô rien tac iô n , e l mismo espesor y las fo to g ra ffas  se han tomado bajo la s '  
mismas condiclones cinemâticas de d ifra c c iô n . Las i rradiaciones se han 
realizado en çondiciones dînâmicas. El espesor de las myestras es de 
unos 4000 Â . La determinaciôn del espesor se ha rea1i*ado en estos ca^  
SOS a p a r t ir  de las fran jas  de extinciôn  correspondient^s a las zonas 
de igual espesor. Ai ir ra d îa r  hemos centrado el haz entre la  cuarta y 
quinta fra n ja  de ex tin c iô n .
Los resultados de las medidas de densidades se presentan en la  
g ra fica  (5 .1 8 ) para e l m ateria l A (A l, 99,9998%) y en la g ré fic a  
(5 . 19) para e l m ateria l B (Al 9 9,99% ). La dosis mfnima para hacer 
v is ib le s  los defectos al microscopîo es M ),5^10^^  eleçtrones/cm^ . 
Nosotros hemos tomado las medidas de densidades a p a r t ir  de una dosis 
de 1,3 x 1022 e/cmf , ya que para dosis menores el e rro r en la medida 
de densidades es muy grande por e l pequeRo tamafio de los aglomerados.
Se observa que la densidad de defectos crece muy répidamente hasta a l -  
canzar un va lo r mâxîmo para una dosis de ~5%1022 e/cm% . A p a r t ir  de 
ese va lo r permanece prâcticamente constante, aunque se pbserva un l ig £  
ro decreeimiento . Este pequeRo descenso de la  densidad para dosis e le -  
vadas se debe por una parte a que algunos defectos escapan a la  super­
f ic ie  y por o tra  a que muchos lazos se superponen sobre la  imagen al ser 
mayor e l tamaRo medio.
Como puede observarse en las g râ fic a s , la  variaciôn del f lu jo  no 
in fluye  en la  densidad de aglomerados. El grado de pureça del m ateria l 
tien e  una pequeRa in flu e n c ia , siendo la densidad maxima alcanzada 1ige  ^
ramente superior en e l alum inio con mayor contenido de impurezas.
5 .5.- EFICIEWCIA VE LA IRRADIACION
Real mente, a la v is ta  de los resultados expuestos en la  secciôn 
5 .3  el concepto de e fic ie n c ia  de la  irrad iac iô n  en nuestros expérimen­
tes es muy re la t iv e  y depende drasticamente del espesor de la  zona irra^ 
diada. E lle  es debido, como hemos v is to  a que el nümero de defectos 
que se aglomeran para formar lazos v is ib le s  al mîcroscopio no aumenta 
ton  e l espesor de la  muestra, mientras que a mayor espesor, e l numéro
-  82
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pares de Frenkel creados por los eîectrones es mayor. El fac to r de ,  
e fic ie n c ia  sera maximo para las zonas de 2000 Â de espesor y tendera 
a cero para muestras muy gruesas.
Vamos a exponer en esta secciôn la relaciôn entre el numéro de de^  
fectos puntuales creados y el numéro de e llo s  que llegan a aglomerarse. 
Ademâs de tener una medida del fac to r maximo de e f ic ie n c ia , podremos corn 
parar nuestros resultados con los de otros autores (5 7 ).
En la g ra fic a  (5 .20) hemos representado la su p erfic ie  ocupada por 
los lazos de d is locaciôn , y el numéro de defectos puntuales que e l la  re ­
présenta, en funciôn de la dosis. Hemos irrad iado con d is tîn to s  flu jo s  y 
el espesor de la muestra de unos 4000 Â . Se observa un crecim iento l i ­
neal del numéro de defectos con la  dosis, que es independiente del f lu jo  
instantanée. Este crecim iento solo se re a liz e  hasta un a dosis de 
^8%10^2 e/cm2 . A p a r t ir  de este punto, no sôlo no aumenta e l numéro de 
defectos sino que se produce una 1igera disminuciôn hasta alcanzar un 
lo r  aproximadamente constante al aumentar la dos is de irra d ia c iô n . Este 
hecho puede observarse directamente en la serie  de fo to g ra ffas  (5 .1 7 ).
En la  tab la  (5 .2 ) présentâmes algunos calcules realizados para de- 
term inar la  e f ic ie n c ia  de la  aglomeraciôn, a p a r t ir  de los resultados
• TABLA 5.2
Dos i s Concentracion de Defectos producidos Defectos en lazos
e/cm2 âtomos desplazados por cm^ por cm3
2 X 1022 1 7 .4 X lO 'Z 1.1 X 1022 0 ,9 . . . 2 , 5  XlOlB
5 X 1022 43,5  % 10*^ 2 ,6  X1022 1 ,7 . . .4 ,8 x 1 0 1 8
8x1022 78,3 X 10-2 4,2  X1022 3 . . . 8  x io i8
que se representan en la g ra fic a  (5 .2 0 ). En e llo s  hemos considerado para 
el ca lcu le  del numéro de defectos aglomerados para formar lazos, que el 
espesor de la muestra es de 4000 Â , como corresponde al va lo r real del 
espesor de la  zona irrad îad a de la cual hemos obtenido las medidas.
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El fa c to r de e fic ie n c ia  de la aglomeraciôn o relaciôn entre los • 
defectos que se aglomeran para formar un lazo de dislocaciôn y e l to ta l  
de defectos producîdos es, en este caso, del orden del 0,02% . La d is -  
persiôn en el numéro de defectos en lazos que damos en la  tab la  (5 .2 )  
es debida a la  correccîôn, c itada en la secciôn (3 .3 .6 ) ,  entre la  medi­
da de la  anchura del contraste del defecto y su tamaîlo re a l. En la g râ - 
f ic a  (5 . 20) no se ha aplicado esta correccîôn.
Si tenemos en cuenta, que el numéro de aglomerados es independien^ 
te  del espesor de la  muestra, a p a r t ir  de los 2000 A (F ig . 5 .1 4 ) ,  se 
puede deducîr e l fac to r de e f ic ie n c ia  mâximo a p a r t ir  de los datos de 
la  tab la  ( 5 .2 ) .  B l ia c to ^  de t i l t iQ jn c J jO i de ag im tficuU ân  rnébUmo e& ^^,04% ,
5 .6 . -  Natu/uUe.za de I 06 de^ecto6
La naturpleza in te r s t ic ia l  o vacante de los pequeRos aglomerados, 
se ha determinpdo hacîendo uso de la teo rfa  c itada en la secciôn (3 .3 .4 ) .  
Para e l lo  hemois tomado la imagen de los defectos en condiclones dinâmicas 
y formado un par estéreo de los mismos defectos en condiclones cinem ôti- 
cas. Las fo to g ra ffas  (5 .21) muestran estas très  îmâgenes. Los defectos 
que presentan contraste de e llp se  NB en la  fo to g ra ffa  dinamica, se lo ­
cal izan en e l par estéreo y se mide su posiciôn en profundidad, comparan- 
do êsta con la  dlrecciôn del vector T de su contraste dinémico. Este es^  
tudio lo  hemos realizado  con los m aterla les A y B , en un gran numéro 
de muestras y analizando en cada muestra el numéro de defectos necesario  
para form ülar las concluslones a que hemos llegado.
Los vectores d ifracc iô n  con los que hemos trabajado han sido los 
( 111) y (200) , siendo éste u ltim o mâs recomendable, por ser ihayor la  
d istancia  de extinc iôn  para esta d ifrac c iô n .
En el caso del m ateria l A de mayor pureza, se observa que el sen^  
tid o  de las orientaciones del vector T , cambia radicalmante de una a 
o tra  zona de profundidad, defin idas por la  te o rfa  del cpntraste (7 5 ). En 
la  primera zona L1 de 0 ,3  (g de espesor, la  densidad de defectos es 
xas i nula.
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Fig .  5 . 2 1 . -  Par e s t é r e o  y f o t o  en condic lones  dinâmicas de d i f r a c c i ô n  
correspond le n te s  a la  misma zona de la muestra.
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En el m ateria l B aparecen mâs aglomerados en la  zona L1 y las 
elipses NB presentan contraste en ambos sentidos independiente de la  
zona de profundidad en que se encuentren.
Analizada la direcciôn del contraste de las e lipses en cada zona
de profundidad, teniendo en cuenta laS dîrecciones de entriada V sa lida
I
de los eîectrones se ha obtenido para los dos m aterla les que:
-  en 99,9998%: ^ â lo  e x U t e n  a g lo m e A o d o ^  d t  IUTEZSTKIALES
-  m  A t 99,99 : h a y  de. l o i  d o i  t C p o i ,  d e  lUTERSTléîALES y  àe VACANTES.
5 .7 : -  CRECIMIENTO V TAMANO
La se rie  de fo to g ra ffas  (5 .17 ) ilu s tran  cualita tivam ente el cre­
cim iento de los lazos de d islocaciôn a medida que aumenta la dosis de
i t  I
irra d ia c iô n . Los primeros defectos v is ib le s  tienen un tamâho de unos 
30 Â de diâmetro y son observables en los bordes de las fran jas  de ex^
I
tin c iô n  que aparecen en condiciones dinâmicas en toda muestra de espe­
sor v a r ia b le . Nosotros hemos analizado el crecim iento de los lazos con 
la  dosis, en condiciones cinemâticas de d ifra c c iô n , que son mâs favora^ 
bles para este tip o  de a n â lis is  pôr razones ya c itadas . A los valores  
de los tamahos medidos en las m icrogràffas , que son los que hemos re­
presentado en las g râficas  de esté 'secc iô n , ha de ap iicârse les  la  co- 
rrecciôn a que nos hèmos re fe rid o  en el apartado (3 .3 .6 ) .
El crecim iento de algunos lazos individuales a l aumentar e l tiem  
po de irrad iac iô n  aparece en la g r î f ic a  (5 2 2 ). Hemos partido  de defe£
tos con tamaflos in ic ia le s  entre 80 y 110 Â , situadqs en la  misma
zona irrad iad a y medldo su tamafio después de dosis suces i vas. Se obSé£ 
va que el crecim iento es lin e a l para pequehas dosis y la  pendiente de 
la  recta que représenta el crecim iento con el tiempo, es prâcticamente 
la  misma para todos los defectos. Para dosis superiores a 4 xlo^^e/cm^ 
se présenta una variac iôn  en la  ley del crecim iento. Este no es e l ml£
mo para todos los defectos y de e l lo  se desprende la  dispersiôn en los
tamaMos alcanzados al i r aumentandp la dosis. Se observa que los lazos 
mas grandes en los primeros estadios de la  irra d ia c iô n , alcanzan gene­
ra l mente mayores tamaflos. A e l évadas dosis los lazos pequefios son abso£
-  90 -
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Fig. 5.23 ( a ) , ( b ) . -  D istribuciôn de tamaflos para d is t in to s  f lu jo s
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bidos por los grandes.
El tamafio maximo que se puede alcanzar Irradiando a temperatura 
amblente es de 400 Â . Aûn para dosis muy elevadas el tamafio maximo nun^  
ca lleg a  a sobrepasar este v a lo r. Sin embargo, la  mayorîa de los defec­
tos no llegan a obtener tamaflos tan grandes. Muchos desaparecen deslîzan^ 
do a la  su p erfic ie  a p a r t ir  de los 200 Â de diâm etro, como puede obsejr 
varse en la serie  de fo to g ra ffas  (5 .1 7 ).
En las g râficas  (5 .23 ) hemos representado la evoiuciôn de la d is ­
tribuc iôn  de tamaflos al aumentar la  dosis de irrad iac iô n  para cuatro flu^ 
jos d ife re n te s . Puede observarse que los tamaflos alcanzados son prâctica^ 
mente independîentes del f lu jo .  Es dec ir que el crecim iento no depende 
del numéro de defectos puntuales creados en la  unidad de tiempo. Para do^  
sis muy pequefias, e l mâximo de la  curva de d is trib u c iô n  se encuentra en­
tre  los 50 y 100 Â . Este mâximo se desplaza hacia tamaflos superiores  
al aumentar la dosis, pero no pasa de los 200 Â . En general, la  mayo- 
rfa  de los defectos tienen tamaflos comprend i dos entre  los 100 y los 
200 Â . Al aumentar la  dosis tan sôlo se observa que el espectro de ta -  
mahos se hace al go mâs ancho, aumentando ligeramente la  densidad de la ­
zos mâs grandes.
5.8.- CAPA VE OKÏVO VE LA SUPEmClE
El conocimiento del espesor y la naturaleza de la capa de Ôxido 
que se forma en las sup erfic ies  de la muestra, tanto por oxidaciôn d l -  
recta a l a ire  como por anodizaciôn, tien e  una gran impqrtancia por dos 
razones:
a) su presencia puede conducîr a e rro r experimental en la  d e te r­
minaciôn de la  naturaleza vacante o In te rs t ic ia l  de los defe£  
tos , por la  IncertIdumbre que créa en las medidas de profund^ 
dad;
b) la naturaleza de la  capa s u p e rfic ia l es muy Importante en su 
papel de sumidero de defectos puntuales.
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Por e s t o s  m o t (vos ha de p r e s t a r s e  una a te n c i o n  e s p e c i a l  a! p n ' b l e  
ma de la  capa de ô x I d o  s u p e r f i c i a l .  En e l  a p a r t a d o  ( 3 - 1 ' -  a hemos h e ­
cho r e f e r e n d a  a e s t e  tema a l  que queremos a h a d i r  a lg u n o s  da to^  e x p e r i ­
m enta l  e s .
La n a t u r a l e z a  de l a  capa de ô x i d o  no puede d e t e r m i n a r s e  por  d i -
f r a c c î ô n  de e î e c t r o n e s  po r  t r a n s m i s  i o n ,  d e b id o  a que su pequeno espeso r
no p e r m i t e  l a  f o r m a c i ô n  de un d iag rama de d i f r a c c i ô n  v i s i b l e .  El conocj_ 
m ie n to  que tenemos de su n a t u r a l e z a ,  lo  hemos o b t e n i d o  de las r e f e r e n -  
c ia s  (59)  y ( 8 7 ) .
El e sp e s o r  de la  capa de ô x i d o ,  lo  hemos p od id o  d e t e r m i n e r  de dos
fo rm a s .  Al o b s e r v a r  en e s t é r e o  una zona de la mues t ra  que c o n t i e n e  una
d i s l o c a c i ô n ,  se comprueba que la  d i s l o c a c i ô n  t e r m in a  a la a l t u r a  de 1 as 
i s l a s  de o r o  que marcan la  s u p e r f i c i e  rea l  de la  m u e s t ra .
Al h ace r  r e c o c i d o s  en e l  i n t e r i o r  de l  m i c r o s c o p i c  hemos observ ado  
que cuando la  t e m p e r a t u r a  de la m ues t ra  a l c a n z a  los 200 g r a d o s ,  1 a s c £  
pas de ô x i d o  de ambas s u p e r f i c i e s  se desprenden del  r e s t o  de 1 m a t e r i a l ,  
a p a r e c ie n d o  po r  lo s  bo rdes  de l  o r î f i c i o  c e n t r a l ,  como puede ve rs e  en la 
f o t o g r a f f a  ( 5 . 2 4 ) .  Las i s l a s  de o r o  que reposan sob re una de las s u p e r -
T
F i g .  5 . 2 4 . -  Capa de ô x i d o  que r e c u b r e  ambas s u p e r f i c i e s .  Sobre una de 
e l l a s  se apoyan la s  i s l a s  de o r o .
t î c î e s  se desplazan con su co rresp o nd ien te  capa de ôx id o .  Tomando dos 
f o t o g r a f f a s  para observar  en e s t é r e o  es tas  capas,  hemos podido medir  que 
la  capa de ôx ido no excede los 50 Â de espesor.
5 .9 . -  INFLUENCIA VE LA ORIENTACION
En la  f o t o g r a f f a  ( 5 .2 5 )  se puede observar  la  i n f l u e n c i a  de la o r  i e £  
t a c iô n  c r i s t a l i n a  sobre la que inciden los e î e c t r o n e s ,  en el  dano produ-
A
F ig .  5 . 2 5 . -  E v id enc ia  de la  i n f l u e n c i a  de la ô r i e n t a c i ô n  de la  muestra  
en el  daho producido por el  haz.
c id o  por la  i r r a d i a c i ô n .  En el  exper imento hemos centrado el  haz de e l e £  
t rônes  sobre una f r o n t e r a  de grano de i n c l i n a c î ô n .  El ângulo e n t r e  los 
dos granos c r i s t a l  inos es de 4 grados.  Las condiciones de d i f r a c c i ô n  
en ambos c r i s t a l e s  son muy semejantes y prôximas a condic iones  dinâmicas.  
Por e s te  m ot iv o ,  podemos aseg urar  que la desigualdad e x i s t e n t e  en el  daho 
producido  en ambos granos no es debida a un e f e c t o  de c o n t r a s t e .  Tanto  
el  tamaho como la  densidad de lazos de d is lo c a c iô n  v i s i b l e s  es mayor en 
uno de e l l o s .
En la g r a f i c a  ( 5 .2 6 )  se dan algunos resu l tados  c u a n t i t a t i v o s  de e £  
tas  dependencias . Las o r i e n t a c i o n e s  an a l i zad as  se encuentran e n t r e  la  
ô r i e n t a c i ô n  {110} y la  {211}  . Para e l l o  hemos incl  inado el  c r i s t a l
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Ffg. S 2 6 .- Varfacfôn en la  densidad de defectos formados en funciôn de 
la ô r ie n ta c iô n  sobre la  que se Ir ra d ia .
a irededor de la  d ire cc lô n  | l l l |  y rea lIzado sucesIvas Irra d ia c io n e s . 
Se han Irra d ia do  zonas de Igual espesor de un mIsmo m onocris ta l, con el 
fflismo f lu jo  e Idén tica  d os is . Se observa en la  g r i f ic a ,  que la  densidad 
de defectos alcanza un mâximo a los 14 grados de {110} , que en esa 
d ire cc lô n  co ïncide  exactamente con la  ô rie n ta c iô n  {134} •
También hemos analIzado la  evoluclôn de la  densidad de lazos de 
d is lo ca c iôn  a l aumentar la  d o s is , para o rien tac iones en tre  la  {100} y 
la { 3 1 0 } en la  d ire cc lô n  |20û| . De forma an iloga  a l caso a n te r io r  
todas las Irrad iac ione s  se han rea lIzado con e l mismo f lu jo  y sobre zo­
nas del mismo espesor. En la  representaclôn de la  PIg. S .27 #e muestran 
los resultados de este e s tu d io . Se observa que e l nOmero de defectos aj^ 
canza un v a lo r méximo para d ism tn u ir luego ligeram ente. Este v a lo r  mâxj_ 
mo es d is t in to  para cada ô rie n ta c iô n  y aparece en cada caso a l eabo de 
una dosis de Ir ra d ia c iô n  d ife re n te . En e l tr ié n g u lo  elemental a la  derjs 
cha de la  g ré flc a  se pueden a p rec la r las o rien tac iones correspomdlente# 
a los va lores de densidades representados.
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Fig. 5 . 2 7 -  Variaciôn de la densidad de aglomerados con la  dosis para 
d is tin ta s  orientaciones de la muestra.
5 . 10, -  IRRÂPIACIOW EN MONTERAS VE GRANO
En el curso de nuestro traba jo  hemos observado, pi ir ra d ie r  so­
bre d is tin to s  tipos de fronteras de grano, que el compcrtamiento de las 
mismas como sumidero de defectos puntuales es muy d iverso. Este efecto  
se révéla directamente en e l mîcroscopio al v a r ia r  la  d is trib u c iô n  de 
los aglomerados en la  fro n te ra  con respecto al resto del m a te r ia l. En 
este apartado daremos cuenta de estas observaciones.
5 .1 0 .1 . -  Sub{Ax>n{eA06 y  {Aonte/uié de ZncLCnaxUân
En la  fo to g ra ffa  (5 .28) se puede observar la zona lib re  de dis 
fectos que se o rig in e  al ir ra d ie r  sobre una subfrontera de grano. Esta 
zona tien e  un espesor de SCO a 1000 Â . El e fecto  es un hecho gene­
ra l que se pone de m anifiesto  en todas las sub-fronteras observadas 
del mismo t ip o . Estan formadas por dislocaciones entrelpzadas que sep^ 
ran dos zonas del c r is ta l  en tre  las que ex is te  una d ife re n c ia  de orien^ 
taciôn muy pequefla, del orden de unas décimas de grado.
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F ig .  5 . 2 8 . -  I r r a d i a c î ô n  sobre s u b - f r o n t e r a  de grano
#
Fîg .  5 . 2 9 . "  D îs lo ca c ion e s  de r e a j u s t e  y e f e c t o  de la  I r r a d i a c î ô n  sobre 
, una f r o n t e r a  de grano.
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En la  f o t o g r a f î a  ( 5 .2 9 )  se présenta  el e f e c t o  de la i r r a d i a c î ô n  
sobre una f r o n t e r a  de grano de in c l i n a c i ô n  formada por una pared de d i ^  
locaciones p a r a l e l a s .  El ângulo e n t r e  las o r i e n t a c i o n e s  c r i s t a l  inas de 
los granos que forman la  f r o n t e r a  es de 4 grados.  La d is p o s ic iô n  de 
las d is lo c a c io n e s  es muy r e g u l a r .  También se puede a p r e c i a r  la presen-  
c ia  de f r a n j a s  p a r a l e l a s  a 1t e rn a t iv a m e n te  c l a r a s  y oscuras en la d i r e c -  
ciôn de la f r o n t e r a .  La a p a r ic i ô n  de estas f r a n j a s  en f r o n t e r a s  de g r a ­
no de in c l i n a c i ô n  es ta  plenamente a c la rad a  por la  t e o r î a  del c o n t r a s t e  
de d i f r a c c i ô n  ( 6 5 ) .  En la f o t o g r a f î a  apenas si puede a p r e c ia r s e  el  e f e £  
to  de la  f r o n t e r a  sobre la d i s t r i b u c i ô n  de d e fe c to s .  Sin embargo, al  o^  
se rvar  la  imagen en e s t é r e o ,  se hace é v id en te  la  e x i s t e n c i a  de una zona 
completamente l i b r e  de d efectos  a 1o la rgo  de la f r o n t e r a .  El espesor  
de es ta  zona es de 200 Â .
Ex is ten  o t r a s  f r o n t e r a s  de i n c l i n a c i ô n  que presentan también el  
c o n t r a s t e  de f r a n j a s  p a r a l e l a s ,  pero en las que no son v i s i b l e s ,  ba jo  
ninguna condiciôn de d i f r a c c i ô n ,  las d is lo c a c io n e s  de r e a j u s t e .  Los gra^ 
nos c r i s t a l  inos separados por es tas  f r o n t e r a s  presentan d i f e r e n t e s  
o r ie n t a c io n e s  y d i f e r e n t e s  angulos e n t r e  e l l o s .  Nosotros hemos medido 
va lo res  de angulos comprendidos e n t r e  2 y 10 grados.  Se ha o bserva-  
do que f r o n t e r a s  de e s te  t i p o ,  con el  mismo c o n t r a s t e ,  presentan dos f o £  
mas d i f e r e n t e s  de comportamiento f r e n t e  a la i r r a d i a c î ô n .  En a lg unas ,  
como en la de la  f o t o g r a f î a  ( 5 .3 0 )  se observa tan sôlo un pequeho aumen
#
f î g .  5 . 3 0 . -  La f r o n t e r a  de grano m o d i f ic a  la  d i s t r i b u c i ô n  de de fec tos  
en espesor .
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to  en la densidad de defecto s  en la zona prôxima a la f r o n t e r a .  A n a l i -  
zada es ta  mîsma imagen en e s t é r e o ,  es i n t e r e s a n t e  a p r e c i a r  que en es ta  
zona,  los de fec tos  se encuentran homogéneamente d i s t r i b u î d o s  en todo el  
espesor de la  muestra.  La d i s t r i b u c i ô n  en capas que dimos a conocer en 
el  apar tado ( 5 . 5 )  no se présenta en las inmediaciones de la  f r o n t e r a .
Otras f r o n t e r a s  con el  mismo c o n t r a s t e ,  como la que se observa  
en la  f o t o g r a f î a  ( 5 . 31 ) cont ienen  una densidad de d e fectos  muy e levada  
comparada con la e x i s t a n t e  en los dos c r i s t a l e s  que sépara.  En es te  ca -  
so, se t r a t a  de una muestra de m a t e r i a l  c , con mayor conten ido de im- 
purezas .  También se ha observado en los o t ros  m a t e r i a 1 e s , aunque el  aumen_ 
to  de densidad en la  f r o n t e r a  de grano no es tan acusado.  La d i s t r i b u ­
ciôn de los d efectos  en espesor,  en la zona de la f r o n t e r a  también es ho 
mogénea.
F ig .  5 . 3 1 . "  Aglomeraciôn p r e f e r e n t e  de defec tos en una f r o n t e r a  de grano.
5 . 1 0 . 2 . -  FRÛNTEUS VE MAC LA
En las muestras p o l i c r i s t a 1 inas que hemos u t i l i z a d o  en n u es t ro  t r ^  
b a j o ,  e x i s t e n  muchas f r o n t e r a s  de grano de d iversos  t i p o s . Las f r o n t e r a s  
de macla se observan,  en cambio en raras ocasiones .  Al i r r a d i a r  sobre 
f r o n t e r a s  de macla hemos v i s t o  que los defec tos que se o r i g in a n  presentan  
c a r a c t e r î s t i c a s  muy p e c u l i a r e s .  Las f o t o g r a f î a s  de la  s e r i e  ( 5 .3 2 )  
muestran d i s t i n t a s  secuencias en la  i r r a d i a c i ô n  de una f r o n t e r a  de macla.  
En e l l a s  se observa la  formaciôn de grandes de fec tos  de forma t r i a n g u l a r .  
La f r o n t e r a  se i d e n t i f i c ô  por medio de los puntos de macla,  présentes  
j u n t o  a los 6pot6  de d i f r a c c i ô n  del c o r respond ie nte  diagrama de la zona.
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F i g .  5 . 32 , -  S e c u e n c i a  d e  i r r a d i a c î ô n  s o b r e  u n a  f r o n t e r a  d e  m a c l a
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ta  geometr îa  de la  lâmina c r is ta U n a  en la  fro n te ra  se ( lu s tra  en la  
Fîg. 5 .3 3 , los granos I y I I  tîenen orîentacîones prôxîmas a la  
(100) y el piano de la fro n te ra  es un piano (111) . La (rrad îac iôn  co 
rrespondîente a las fo to g ra fîas  (5 .32 ) se llevô  a cabo centrando el 
haz de electrônes sobre e l grano I , por 1o que es de suponer que los 
defectos observados se ban nucleado en la (n terfase In fe r io r  de la fror^ 
te ra  de macla.
Los defectos se hacen v is ib le s  despuês de 6 minutos de irradia^  
ciôn con un f lu jo  de 5 *10^^ electrones/cm^.seg . Casî todos los defec^ 
tos tîenen una forma tr ia n g u la r  bien defîn îda  y de la  misma configura- 
cîôn. Se observa que al ir ra d ia r  sobre el grano I I  , se in v ie rte  la  con^  
fîguracîôn de los trîan g u lo s , en el sentido que se représenta en la  F ig . 
5 . 33 . El tamabo de los triângulos lleg a  a alcanzar los 1000 Â , siendo 
en general consîderablemente mayores al de los defectos formados en e l 
resto del c r is ta l .  En algunos lazos se observa la  nucleaciôn de lazos pe- 
queRos en su in te r io r  que también presentan la  misma configuraciôn trian^
Haz de electronee
Grano I Grano II
llio]
Fig. 5 . 33 ."  La geometrfa de la  lémina que contlene una fro n te ra  de macla.
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gular.
Al aumentar la  dos is se observa que el tamano crece  m îentras  que 
la densidad permanece casî  c o n s tan te .  En la  zona de la  muestra prôxima a 
la  f r o n t e r a ,  apenas si se observan pequenos aglomerados.  El espesor de 
esta  zona l i b r e  de de fec tos  es de ^1200 Â .
Al v a r l a r  las condic lones  de d i f r a c c i ô n ,  se observa que en la  
f r o n t e r a  e x i s t e  una red de d Is  1ocacIones de r e a j u s t e . ( F o t o g r a f î a  ( 5 . 3 4 )
F ig .  5 . 3 4 . -  DIs 1ocacIones  en una f r o n t e r a  de macla.
Suponemos que los lazos t r i a n g u l a r e s ,  son lazos de Frank,  del mis
- n o  -
fho tfpo de los que se cream en el resto del m aterial, pero no hemos po« 
dido obtener fnâs informaciôn experimental sobre ellos debido a la poca 
frecuencia con que se observan estas fronteras de macla.
RESULTADOS EXPERIMENTALES DE LA IRRADIACION CON ELECTRONES
A ALIAS TEHPERATURAS
6 . 1 . -  GENERALÎPAPES
La irrad iac îô n  con electrones de 200 keV a al tas temperaturas 
se ha realizado  u tiliz a n d o  el portamuestras de calentamiento del micros^ 
copio JEM 200. El aumento de la temperatura de la muestra debido al haz 
de electrones es segun los cal eulos de Fischer (61) muy pequeho para ma^  
te r ia le s  de al ta conductividad térmica y pequeha densidad. Para las con^  
diciones de nuestros experimentos esta elevaciôn no exçede a los 10*C .
El m ateria l u t il iz a d o  para los experimentos a a lta s  temperaturas 
ha sido en todos los casos el alum inio u ltrapuro  (99,9998%) .
Las temperaturas a las que se han irrad iado  las muestras han sido 
de 75 , 125 , 150 , 175 y 200*C . Hasta 175 grados se observa la  
formaciôn de lazos de d is locaciôn , aunque en muy pequefla densidad, pero 
a 200 grados no aparece defecto v is ib le  al microscopio.
En las fo to g ra fîas  (6 .1 ) se puede observer los defectos o r ig in a ­
dos a las d is tin ta s  temperaturas de irra d ia c iô n . El contraste de los de^  
fectos no es e l de pequehos aglomerados, como ocurre a temperatura am­
b ian te , sino el de lazos pianos, que por su tamaho, presentan su forma 
resoluble al microscopio. A temperaturas in fe rio re s  a 175 grados, t i £  
nen todos forma c ir c u la r ,  apareciendo e lîp tic o s  en la  m icrografîa . a 
175 grados se encuentran algunos con formas rômbica y tr ia n g u la r . A 
p a r t ir  de 150 grados se observa la  nucleaciôn de lazos dobles, en los 
cuales e l in te r io r  tie n e  forma tr ia n g u la r .
Se observa en las fo to g ra fîas  (6 ,1 ) que el tamahp de los lazos 
aumenta con la tem peratura, mientras disminuye su densidad,
También hemos tomado pares estéreo para la  obseryaciôn de la  d Î£  
tribuc iôn  en profundidad. A temperaturas superiores a la  ambiante, los
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î i g .  6 . 1 . -  Lazos de d is l o c a c iô n  formados al i r r a d i a r  a d i s t î n t a s  tempera 
t u r a s .  a) 75°C ; b) 125°C ; c) 150°C ; d) 175°C. ~
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Tazos de dislocaciôn se encuentran h o m o g ë n ta m z n tz  d t s t /U b tU d o ^  poK  t o d f f  
gZ up o M O K  d z  t a  n u z & tA ja , En las muestras irradiadas a 75 grados, los 
lazos situados en el centro de la  lâmina, son algo mâs pequehos que los 
mas prôximos a las s u p erfic ies . Esta d is trib u c iô n  en espesor es indepen^ 
diente del grosor de la  lâmina.
6.2.- NATÜRALEZA K CARACTER VE LOS LAZOS VE VlSLOCACïON
El a n â lis is  de los lazos révéla que se tra ta  de lazos de Frank, 
del tip o  de los que se forman también a temperatura ambiante. La fa l t a  
de apilam iento que contiene este tip o  de defecto , se hace v is ib le  para 
determinadas condiclones de d ifra c c iô n , como puede apreciarse en las fo  
to g ra fîas  (6 .1 .c ) .  En algunos desaparece la fa l ta  de apilam iento, con- 
virtiêndose en lazos perfectos que pueden d e s liza r a lo  largo del cilin^  
dro que détermina su piano y su vector de Burgers, pudiendo, incluso, 
desaparecer en la  s u p e rfic ie . En las fo to g ra fîas  (6 .2 ) se muestran las 
huelias debidas al deslizam iento de un lazo de forma rômbica y a la  
desapariciôn de o tro  de gran tamaho.
La naturaleza vacante o in te rs t ic ia l  de los defectos, se determ i- 
nô por e l procedimiento descrito  en la secciôn (3*3*3)< Para e l lo  toma- 
mos pares estéreo de la misma zona y formamos la imagen de los defectos 
con vectores g opuestos. En las fo to g ra fîas  (6 .7 ) se puede observer la  
variaciôn del contraste de dzntAXf a {uzAa de la proyecciôn real del lazo  
sobre e l piano de la  imagen, al in v e r t ir  e l sentîdo del vector d îfra c -  
ciôn. Como resultado del a n â lis is , hemos obtenido que todos los lazos de 
dislocaciôn formados son de ncUuAjOtzza tn te A 6 tC c ta t,
6 .3 * -  VARJACJON VE LA VEHSIVAV COH LA TEMPERATURA
La densidad de los lazos de d islocaciôn disminuye sensiblemente al 
aumentar la temperatura de irra d ia c iô n . Este hecho se observa en las fo to  
g ra fîas  (6 .1 ) y se ilu s tra  en las g râfîcas (6 .3 ) y (6 .4 ) .  En la  primera 
se puede aprec iar que interpolando la  g râ fic a , la  densidad se hace nula 
para una temperatura de irrad iac iô n  de 180 grados. La segunda muestra.

Fî q .  6 . 2 . -  D e s l izamiento y d es ap a r ic iôn  de lazos p r is m ât ico s
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F îg . 6 . 3 . -  Varîacfôn de la  denstdad de lazos de dtsiocactôn con la  
dosîs, para d îs ttn ta s  temperaturas de trrad tac îÔ n,
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Ffg. 6 . 4 , -  Ofsmînucïôn de la densidad de lazos de dislocaciôn a l aunen  ^
ta r  la  temperatura de irra d ia c iô n ,
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que hasta 150 grados e x is te  un lîg e ro  aumento de la dpnsidad de defed^ 
tos con la  dosis en los primeros estadios de la  Irra d ia c iô n , para luego 
vol ver a descender 1îgeramente y permanecer aproximadamente constante. 
Sin embargo, a 175 grados, e l numéro maximo de defectos aparece a los 
pocos segundos de comenzar a Ir r a d ia r ,  en el momento en que se hacen los 
defectos por primera vez v is ib le s . A continuaciôn, solo se observa una 
fase de crecim lento. Algunos lazos desaparecen y otros crecen a expenses 
de los demâs, por lo  que la  densidad decrece râpidamente con la  dosis. A 
esta temperatura los defectos crecen y desaparecen durante la  observa- 
ciôn, cuando el f lu jo  es un orden de magnitud In fe r io r  a l de la  Ir ra d ia ­
ciôn controiada.
6 .4 . -  CRECJMJmO V TAJmO
En esta secciôn nos vamos a re s tr in g ir  a la  in flu en c la  de la tempe  ^
ratura de la  muestra durante la  irrad iac iô n  en e l tamafio alcanzado por 
los defectos o r1 g Inados. Para e l lo  hemos determinado los tamaflos mâximos 
observados a las d ife ren tes  temperaturas. Estos valores los hemos repre- 
sentado en la  g râ fic a  (6 .5 ) .  Se puede aprec iar que la  curva de crecimlen^ 
to tien e  forma exponencial y que a 180 grados, e l tamafio serTa In f in i ­
te ,  lo  cual concuerda con la  observaclôn de que por endma de los 175
grados no se forman defectos v is ib le s .
En la  g râ fic a  (6 .6 ) se présenta la  d is trib u c iô n  de tamaôos para c£
da temperatura de irra d ia c iô n . La curva es estrecha para bajas temperatu^ 
ras y se ensancha ampilamente a l aumentar la  tem peratura, a la  vez que se 
desplaza la  posiciôn de su mâximo h a d a tamaMos superiores.
Como hemos sefialado en e l apartado a n te r io r , la  dinâmica de los de^  
fectos a 175 grados evo ludona tan deprisa, que se observa e l c re c i-  
miento y la  modificaciÔn de los lazos con f lu jo s  normales de observaciÔn. 
Concretamente hemos apreciado que los lazos trian g u la res  que se nuclean 
en e l in te r io r  de los c irc u le ra s , crecen durante la  observaclôn normal. 
Las fo to g ra fîa s  (6 .7 ) muestran una secuencia de este c redm ien to . El la ­
zo tr ia n g u la r  se forma in id a lm e n te  jun to  a la  p e r ife r la  del disco de in^  
le r s t lc ia le s  ( 6 .7 .a) y aumenta de tamaAo hasta que lleg a  a alcanzar e l
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F ig .  6 5 , -  Variaciôn del tamaflo de los lazos con la  temperatura de 
Irra d ia c iô n .
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del lazo ex te rio r»  que no m odlflca sus dimens!ones. La forma del lazo •  
doble résu ltan te  es trapezoidal y aparecen con c îe r ta  frecuencia en las  
muestras irrad iadas a esta temperatura.
6 .5 . -  HECOCJVOS POSrjRRAVJATOmOS
Despues de ir ra d ia r  a una determinada temperatura y con una dosis 
s u fic ie n te  para hacer v is ib le s  los defectos, hemos interrumpido la  irra^ 
diacion y aumentado la temperatura de la muestra en el mismo portamues- 
tras del microscopio. Nuestro o b je t ivo es a n a liz a r  las posibles varia** 
Clones que sufren los aglomerados ya formados, al aumentar, con la tem­
peratura , la  movilidad de los defectos puntuales a is ladps. Este e x p e rl-  
mento se ha realizado  con d ife ren tes  temperaturas de irra d ia c iô n , ha- 
biendo recocido la muestra hasta 25 a 50 grados por encima de el las.
Los resultados de estos recocidos vienen ilustrados por los pares 
de fo to g ra fias  ( 6 .8 ) , ( 6 .9 )  y (6 .1 0 ). El primer par muestra la evoluciôn  
sufrida al ca len tar hasta 75 grados un m aterial irrad iado  a temperatu^ 
ra ambiente. Se observa un lig e ro  aumento de la densidad y del tamaflo 
de los aglomerados, que depende de la dosis de irra d ia c iô n . Después de 
pequehas dosis, hemos observado que el numéro de defectos aumenta hasta 
en un 30% , mientras que después de dosis grandes son muy pocos los 
nuevos defectos que se hacen v is ib le s  al aumentar la  temperatura. Algu- 
nos aglomerados crecen, reducîéndose el numéro de los de pequeflo tamaflo, 
pero no se observan defectos con diâmetros por encima de los 400 A , 
ni aûn después de recocer a 100 grados.
Después de recocer las muestras que han si do irrajdiadas a 75 y
150 grados, se présenta e l fenômeno c o n tra rio . El par de fo to graffas  
(6 .9 ) révéla que después de ca len tar a 125 grados, los defectos produ  ^
cidos irrad iando a 75 grados, disminuyen considerablemente de tamaflo, 
reduciéndose ligeramente su densidad. El par (6 .10) muestra e l aspecto 
de los defectos producidos a 150 grados y la  evoluciôn que expérimen­
ta  la  zona después de un recocido a 175 grados. La densidad se reduce
por la  desapariclôn de los lazos grandes.
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NTERPRETACION DE LOS RESULTADOS DE LA IRRADIACION CON lONES
7 .1 . -  miUEMCIA VE LA CAPA VE OXIVO
Ya hemos hablado de que la  su p erfic ie  de las muestras e1ectropulj_ 
das se encuentra recublerta  por una lîg e ra  capa de ôxîdo de alum inîo  
yo espesor es 'V/SO Â . Es îndudable que los iones Incidentes plerden una 
determinada energ îa, produclendo dahos en la capa de ôxido, cuya densî- 
dad es superior a la del aluminio puro. Jespersgard y Davies (88) ,  estu^ 
diaron los alcances o profundidad de penetraclôn de Iones de gases no­
bles en A I3O2 amorfo. Las medidas de los alcances de Iones Xe, obtenIdas 
por estos autores, las hemos u t il lz a d o  para determinar la  penetraclôn  
de los Iones oro en el ôxIdo de alum inio. Con estos datos, se obtiene  
que el l ib re  recorrido  medio de Iones pesados en A I3O2 , es del orden del 
5% menor que en aluminio puro. Por esta razôn, tenemos que suponer que 
parte de la energfa del lôn Incidente se d is ipa en la  zona s u p e r fic ia l.  
Este hecho, s In embargo, podemos considerarlo  comun a todas las muestras 
observadas, ya que la  capa de ôxido tien e  prâctIcamente las mîsmas dlmen  ^
siones en e l la s .  La presencla de la capa de ôxido o r ig in a , por tan to , 
una reducelôn en la  densidad de defectos v is ib le s .
7.2 .- EOmACïON VE LOS AGLOUEPAVOS
En esta secclôn vamos a d is c u tir  las p o s ib l1Idades existantes para 
la  formacîôn de los.aglomerados de defectos y considérer los posibles n« 
canismos que pudieran In tro d u c ir variéeIones en los tamaflos y concentra -  
cIones.
Los aglomerados présentes en todas las muestras Irrad iad as , han sj_ 
do IdentIfIcados como lazos de dislocaclôn de Frank de tlp o  vacante. Noso^  
tros Interprétâmes este resultado suponlendo que los defectos se han crea^ 
do mediante el mecanismo descrlto  en la  secclôn 2 . 1 . 3 , es dec ir por e l 
colapso de las reglones rlcas en vacantes que se forman en e l centre de
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Vas cascadas producîdas por las coHsîones de los Iones de oro con los 
âtomos de la  red de alum inio. La dependencla lin e a l del numéro de aglo­
merados formados con la  dosis, que se représenta en la  f ig u ra  (4 .2 ) ,  
apoya défin itIvam ente esta afirm aclôn.
Tamblén tenemos que tener en cuenta e l hecho de que durante ta 
Irrad iac iôn , se forman ademâs Iones de alum inio o prim aries sufIclentemen^ 
te energéticos para producir tamblén desplazamientos atomîcos. Recorde- 
mos que la  maxima energîa tra n s fe rld a  en la co lls lô n  oro-alum lnlo es de 
0,424 T (Tabla 2 .1 ) ,  por lo que para E *  70 keV , e l atomo de aluminio  
puede a d q u lr ir  una energîa de hasta 30 keV . Nos encontramos en un ca- 
so semejante al del experimento de la re fe re n d a  (9) de alum inio I r r a ­
diado con Iones de alum in io . Los âtomos de la  red despiqzados por los 
Iones oro actûan como p ro yectiles  produclendo tamblén defectos puntua­
les . Sîn embargo, la  densidad de los defectos, d is trib u ld o s  al azar por 
e l c r is ta l al ser grande su lib re  recorrido medIo, es tan pequeha, que 
la probabîlldad de ag 1 orneraclôn se puede considérer despredab le . Por 
este motIvo no hemos considerado este efecto  en nuestros experimentos 
de Irra d ia c iô n .
La mayor parte de tas observaclones en el microscopio e lectrôn ico  
se llevaron a cabo operando con un potenclal acelerador de 150 keV . 
Wolfenden (85) ha observado la  formacîôn de aglomerados de defectos, 
después Ir ra d ia r  con etectrones de 150 keV alum inio dopado con Impu- 
rezas. Nosotros hemos supuesto que este efecto  no se produce en nuestro 
caso y para comprobarlo hemos observado a 125 kV en un microscopio 
SIemmens Elmiskop 102. En las m icrografîas obtenidas con uno u o tro  po­
ten c la l acelerador se observa la  misma densidad de aglomerados, por lo  
que podemos é lim in a / la  p o s ib llld ad  de producclÔn de defectos durante 
la observaclÔn.
7.3 " PACrOR VE PROVUCCm
Después de Ir ra d ia r  con Iones de 70 keV , hemos v is to  en la  ta ­
bla (4 .1 ) que el fa c to r de producclÔn es Q ■ 0 , 21. Vamos a comparar 
este va lo r con los obtenIdos por otros autores en cobre y en oro I r r a -
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diados con îones oro. En cobre Q = 0 ,4  . . .  0 ,5  (Haüssermann (3 ))  y
en oro Q = 1 (Merkle y c o l. (8 9 ). De acuerdo con estos resultados, el 
pequeho valor para el fa c to r de produce!on que hemos obtenido en nues­
tros experimentos parece razonable, debido a que las concentracîones de 
defectos puntuales en las cascadas, calculadas teôrîcamgnte, son mâs p£  
quehas para el caso de la Irrad iac iô n  de oro sobre alum inio.
Por o tro  lado, existen otras dos razones expérimentales que pue- 
den ex p lic a r el pequeho va lo r obtenido para Q :
i)  La medida de la densidad de los aglomerados de tamaho muy pe­
queho es muysensible a las condiciones de observacîôn en el mj_ 
croscopio. Este hecho se acusa especialmente en alum in io , por 
su gran secclôn e fic a z  de dispersiôn in e lâ s tîc a .
i i)  En la capa s u p e rfic ia l de ôxido se forman posîblemente casca­
das que no se hacen v is ib le s  al microscopio.
7.4.- ro m A  VB LOS v e n c T O s
Segûn hemos informado, el a n â lis is  al microscopio révéla que los 
aglomerados son lazos de dislocacîôn de Frank, lo cual s ig n îfîc a  que se 
t ra ta  de defectos pianos. También utilizam os la têcnîca del desenfoque 
(Rühle y Wîlkens (90 )) que permîte detectar la  presencla de cavidades, 
obteniendo resultados negativos. Sin embargo, en los experimentos sim i­
laires en oro y cobre (2 ,3 ) los defectos mâs pequehos sobre todo después 
de ir ra d ia r  con energîas bajas, son aglomerados trid îm ensîonales. Tam­
bién es de esperar la  formacîôn de pequehas cavidades a p a r t ir  de los 
calculos sobre configuracIones estables de aglomerados (S Ieg le r y 
Kuhlmann-WIIsdorf (9 1 ) ) .
El que sôlo hallamos observado defectos pianos, puede exp llca rse , 
suponlendo que los defectos con estructura  trid im ensional se forman en 
la zona prôxima a la s u p e rfic ie , en la capa de ôxîdo, o admitlendo que 
al Ir ra d ia r  a temperatura ambiente, los defectos trid îm ensîonales no 
son estables en alum in io.
-  -
7.5.- EFICIEWCÎA VE LA AGLOMERACION
Los valores obtenidos para la e ffc fe n c la  de agiorneracion y que se 
muestran en la tab la  ( 4 .2 ) ,  son Inesperadamente grandes. Aunque en co­
bre y oro irrad iado con iones, se obtienen valores aûn mayores (Wîlkens 
( 4 ) ) .  Estos resultados estan en contradiccîôn con los obtenidos por s î -  
mulaciôn de trrad îaclones con computadores (22, 2 3 ). La d ife ren c ia  pue­
de exp lîcarse por las d ife ren tes  condiciones en la  producclÔn de casca­
das. En nuestros experimentos, las in te rs t ic ia le s  y vacantes son môvî- 
les a la temperatura de irra d ia c iô n . En los estudîos de sîmulacîôn (22, 
2 3 ), se consîderan los defectos puntuales inmôviles mientras se forma 
la cascada, adquîrlendo movilidad durante e l tratam iento de recocido. 
Bajo estas condiciones u ltim as, la  probabîlldad de recombînacîôn de los 
in te rs tic ia le s  con las vacantes del nûcleo de la cascada, es mayor que 
bajo las condiciones de nuestros experimentos, lo  cual détermina un fa<c 
to r de e fic îe n c îa  menor.
Esta in te rp re tac iô n , para e x p lic a r e l a lto  va lo r de la  aglomera- 
cîôn tamblén se encuentra apoyada por los resultados de Rühle (92) en 
cobre irrad iado  con neutrones.
INTERPRETACION Y DISCUS ION DE LOS RESULTADOS DE LA
IRRADIACION CON ELECTRONES
8.1.- AGLOMBRACm VE mERSTJCULES
Las condiciones de aglomeracîôn de defectos durante la  Ir ra d fa -  
ciôn con electrones en alum inio son d ife ren tes  a las de o tro  t ip o  de nu^
cleaciones, como por ejemplo la formacîôn de precipitados o la  condensa^
cîôn de vacantes después del tempi ado.
La irrad iac iô n  con electrones produce, como ya hemos sehalado, in^
te rs t ic ia le s  y vacantes en la misma can tidad, homogéneamente d is t r ib u i-  
dos por la zona irrad iad a . A las temperaturas de irrad iac iô n  u tillz a d a s , 
ambos tipos de defectos son m ôviles, por lo que se difunden por e l c r i^  
ta l hasta dejar de e x is t i r  aisladamente. Las acciones que pueden des- 
plegar en su movimiento son de dos tip o s : la migraciôn a sumideros, co­
mo fronteras de grano, dislocaciones y superfic ies  o la  interacciôn en­
tre  e llo s . Esta ultim a puede conducîr a la an iqu ilac iôn  del defecto por 
recombînacîôn con uno de signo co n tra rio , o la agregacipn de defectos 
del mismo signo, pudiendo dar lugar a un nûcleo de aglo(nerado estab le .
Si ademas se presupone la presencla de impurezas en el m a te ria l, se orJ_ 
gina un nuevo tip o  de interacciôn del defecto puntual con el étomo de 
impureza que puede a fe c ta r la c in é tic a  del proceso, modiflcando los coe 
f ic ie n te s  de d ifusiôn  de vacantes e in te rs t ic ia le s ,  y también favorecer 
la  nucleaciôn de aglomerados, originando lo que se ha llamado nucleaciôn 
heterogénea.
En el caso de irrad iac iô n  en el microscopio, en e l que la  zona 
irrad iada es pequeha (~5u de diémetro) y puede seleccionarse p rev ia - 
mente, los sumideros externos son perfectamente conocidos. Podemos dec ir  
que en los primeros estadlos de la irrad iac iô n  los ûnicps sumideros pré­
sentes en una zona lim pia de dislocaciones y fronteras de grano son las 
sup erfic ies  de la  muestra, que tratândose de lâminas delgadas Juegan un
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papel im portante .  Al continuar la irrad iac iô n  y formarse los lazos de 
d i s l o c a c î ô n ,  estos compiten con las sup erfic ies  en su actuaciôn como su^
mideros de d e fe c to s .
Vamos a d i s c u t i r  aquT los factores que dan lugar a la nucleaciôn  
de los aglomerados de in te rs t ic ia le s  que hemos observado
Entre  los procesos de nucleaciôn de defectos producidos por el 
templado o por la  irrad iac iô n  con electrones existen d ife rencias  fonda­
mentales que no permiten en p rin c ip io  a p lic a r  la misma te o rîa  de nuclea^ 
c iô n .  Estas d i f e r e n c i a s  consisten en que en el segundo caso ambos tipos  
de defec tos  i n t e r s t ic ia le s  y vacantes estan présentes, son môviles y 
las concentraciones  de ambos varîan en el tiempo, ya que mientras dura 
la i r r a d i a c i ô n  se estan produclendo defectos contînuamente.
Los agregados de vacantes observados en experimentos de templado 
y sus resu lt ad o s  en forma de lazos de d islocacîôn se han analizado por 
medio de la  t e o r î a  clâs ica  de la nucleaciôn (95 , 94) . Sin embargo, 
esta te o rîa  convencional se puede a p lic a r  para d e s c rib ir  la  nucleaciôn 
de un aglomerado en presencia de una saturaciôn de vacantes o de inters^ 
t ic ia le s ,  pero no de ambos. (95 , 96)
Russell (97) ha modificado la te o r îa  c lâs ica  de la  nucleaciôn y 
analizado la in fluenc ia  debida a la presencia de defectos de signo con­
tr a r io  en la aglomeraciôn homogênea. En la g râ fic a  de la F ig . 8,1 se re^  
présenta esquemâticamente este efecto  en comparée ion con el caso en que 
sôlo hay présente un tip o  de defecto. AG^  es la barrera de energîa l i ­
bre cuando sôlo ex is te  un mismo t ip o . aGj^  y nj^  son respect ivamente 
la barrera de activaciôn para la nucleaciôn y e l tamaho del nûcleo c r î -  
t ic o , cuando hay présentes ambos tipos de defectos. 1 /Z ' es la  anchura 
e fe c tiv a  de la barrera de ac tivac iô n . Se observa en la  g râ fica  que la  
presencia de in te rs tic ia le s  aumenta y ensancha la  barrera de activaciôn  
para la  condensaciôn de vacantes y v iceversa, aumentando también e l ta -  
maho del nûcleo c r î t ic o .
El numéro de nûcleos que se pueden formar por cm^  y por segundo
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Numéro de defectos en el lazo
Fîg. 8 .1 . -  Comparacîôn en tre  las energîas de activaciôn  para nuclea- 
clôn de aglomerados en presencla de defectps de un solo t l  
po (AGg) o de ambos tipos (AGg) .
vlene expresado por (97)
-  4 Z' e^No exp(-AGg/KT) (8 . 1)
en que Nq es el numéro de âtomos por uni dad de volumen y repre­
sents la  capacldad de captura de un In te rs t lc la l  por un lazo de tamaflo 
c r î t ic o  y depende de! la  concentraclôn de In te rs t Ic ia le s  y de su co e f1- 
clen te  de d ifu s iô n .
La energîa l ib re  para la nucleaciôn AG' depende aslmlsmo del 
numéro de In te rs t Ic ia le s  o vacantes que contrlbuyen a la  formacîôn del 
nûcleo o tra tan  de d e s tru lr lo . En d e f in it iv e ,  podemos çonclu lr con que 
el nûmero de nûcleosque se pueden formar en el proceso de Irra d ia c iô n , 
depende de Ips concentracIones respect 1vas de los defectos puntuales, 
de su m ovilidad y de la temperatura.
De acuerdo con los câlculos de Russell (9 7 ) , la  nucleaciôn bon» 
génea de vacantes requlere supersaturacIones muy al tas y una presencla 
reducîda de In te r s t Ic ia le s , puede hacer descender la  nucleaciôn a cero. 
En camblo la  nucleaciôn de In te rs t Ic ia le s  es mucho menps sensible a la  
presencla de vacantes en su entorno. Este hecho permlte e x p lic a r e l que 
en las condiciones en que hemos reallzado  nuestros experimentos se ha- 
yan formado principalm ente lazo s , creados por aglomeraçlôn de In te r s t1- 
•c la ies .
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Este resultado se encuentra de acuerdo con las irrad îacîones corf 
electrones realizadas sobre otros metales cûbicos centrados en caras.
Los trabajos de Makin en cobre y aluminîo (4 0 ), Ipohorski y Spring en 
cobre puro ( 4 l ) ,  Morris y Urban en nîquel (47, 98) sôlo revelan la pre_ 
sencia de aglomerados de in te rs t ic ia le s . Sin embargo, ex is te  alguna 
evidencia de la nucleaciôn de pequefios aglomerados de vacantes en mate  ^
r ia le s  îrrad iados. En cobre con pequeflo contenido de impurezas, se han 
encontrado pequefios tetraedros (9 9 ). También en oro se ha observado la  
aparîcîôn de pequefios agregados de vacantes después de la irrad iac iô n  
(100 , 101) . La formacîôn de estos aglomerados de vacantes se supone 
debida a un proceso de nucleaciôn heterogénea. Urban (98) encontrô que 
la mayorîa de los lazos formados en nîquel eran de in te rs t ic ia le s . Sola  ^
mente en un in te rva lo  de temperaturas se forman lazos de vacantes, que 
se nuelean en la zona de compresiôn de las dislocaciones en a r is ta ,  don. 
de ex is te  gran predisposiciôn a la acumulaciôn de vacantes. E llo  corro­
bora la te o rîa  de que la  nucleaciôn de vacantes es extremadamente sensj_ 
ble a la concentraciôn de in te rs t ic ia le s  présente.
En alum inio irrad iad o  con e lectrones, ya informamos en la  secciÔn 
(2 .2 .4 )  que S h îra ish i y c o l. (51, 52, 53) id en tific a ro n  lazos de vacan­
tes después de ir ra d ia r  con energîas de 1000 keV . Estos resultados se 
pusieron en duda por las razones expuestas en las lîneas an te rio re s , y 
K ir îta n i y co l. (56) reexaminaron sus experiencias, ençontrando que los 
lazos formados bajo estas condiciones estaban formados por in te rs t ic ia ­
les . En alum inio, pues, no se ha encontrado o tro  tip o  c|e defecto. Tan s^  
lo es de sefielar la  formacîôn de cavidades o aglomerados trid îm ensionales  
de vacantes de gran tamafio al ir ra d ia r  con electrones de 200 keV mues­
tras  previamente inyectadas con h e lio  e hidrôgeno (103). Estas formacio­
nes son claramente. inducîdas por la presencia de impurezas gaseosas en 
el métal.
La formacîôn de aglomerados de in te rs tic ia le s  eq nuestros exp eri­
mentos la consideramos dentro de las prévisiones teôrîças y de acuerdo 
con los resultados expérim entales de otros autores en ptros metales de 
la misma es tru c tu ra , ya que en alum inio no se ha hecho hasta ahora n in - 
gûn a n â lis is  exhaustivo de la naturaleza de los lazos. Segûn a n a liza re -  
mos en la sigu iente secciÔn, estimamos que la nucleaciôn de in te rs t ic ia -
-  ns -
les es fundamentalmente homogênea.
La observacîôn que hemos reallzado  de lazos de vqcantes en alumj^ 
nîo con menos grados de pureza (99,99%) nos permîte suponer que algûn t_I. 
po de las impurezas présentes puede actuar como embriôn para la  agiornera^ 
ciôn de vacantes. E llo  exp lîca  también el lîg e ro  aumentq de la  densidad 
de aglomerados que se observa para la  misma dosis de irra d ia c iô n .
i
Concretamente, el a n â lis is  espectroscôpîco realizado  (Secciôn 3,1) 
révéla que el alum inio 6 contîene impurezas de magnesîo en mayor cantj^ 
dad que el A . El radio atômico del magnesîo es de 1,62 A , fre n te  al 
1,43 A del alum inio, y la  energfa de enlace entre una vacante en alum i­
nio con un âtomo de magnesîo es del orden de las de enlace de las d îva ­
cantes ~0,18 eV (104 ). Estas razones permiten suponer que la  presencia 
de esta impureza pueda favorecer una nucleaciôn heterogénea, s i la  vacan, 
te  môvi1 es atrapada por un nûcleo de magnesîo.
8.2.- LA NUCLEACm A TEMPERATURA AMBIENTE
El estadio de la  nucleaciôn de los aglomerados es muy corto y d iff^  
c i l  de estud iar por microscopTa e le c trô n ic a . El tiempo necesarîo para 
que los aglomerados se hagan v is ib le s  al microscopio v a r ia , con los f lu -  
jos que hemos u t il iz a d o , de 3 a 20 minutes. Pero e l tamaflo mfnimo re^  
soluble al microscopio es de 10 a 20 Â de diâm etro, es d e c ir , los 
aglomerados estân formados por mâs de 50 defectos cuando se hacen vîsj^  
b les , y en este estadio  la  nucleaciôn se encuentra ya terminada. De 
acuerdo con la te o r îa  de Brown y c o l. (36) el tamafio de un nûcleo mînimo 
es de dos in te rs t ic ia le s ,  y el tiempo de nucleaciôn es in fe r io r  a 10"% 
segundos. Esta te o r îa  no es absolutamente ap iîcab le  en puestro caso, por 
que Brown y co l. no consîderan en sus câlculos la  movilidad de la vacan­
te , pero s î nos dâ una idea de la  posîble rapidez del proceso. Russell Y 
Powell (97) han caleulado tiempos de nucleaciôn y tamafios de nûcleos c r î  
t ic o s , segûn hemos v is to  en la secciôn a n te r io r . Segûn estos autores, 
los tamafios c r ît ic o s  para formar aglomerados de in te rs t ic ia le s  son muy 
in fe rîo re s  a los de vacantes, y dependen de la  temperatura de ir ra d ia ­
ciôn y de la  concentraciôn de defectos de ambos tipos présentas durante
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»1 experimento. El tiempo de nucleaciôn o incubaciôn de un nûcleo de 
aglomerado de in te rs t ic ia le s  también depende de estos parametros, y esp£ 
cialmente de la  sobresaturaciôn de vacantes. El aumento del tamafio del 
nûcleo c r î t ic o  incrementa lôgicamente el tiempo de nucleaciôn. Sin embar_ 
go, e l tamafio del nûcleo c r î t ic o  no pensamos que en nuestro caso exceda 
de 5 in te rs t ic ia le s .
Lo que real mente nos interesa d is c u tir  en esta Secciôn es e l hecho 
experimental de que los aglomerados sôlo se nuclean en las dos bandas de 
unos 1000 Â de espesor prôximas a las su p erfic ies . Para e l lo  partimos 
del hecho ya citado de que durante la irrad iac iô n  la concentraciôn de v£  
cantes e in tq rs tic ia le s  que se crean es igual y homogênea por todo el e£  
pesor de la muestra. Cuando se alcanza el estado es tac îo n ario , el nûmero 
de defectos que se producen es igual a los que se recombinan mâs los que 
se aniquilan  en sumideros. Debido a que la recombinaciôn afecta  en igual 
nûmero a las concentraciones de ambos tipos de defectos, la  formacîôn de 
aglomerados de in te rs t ic ia le s  tien e  que ser debida a que ex is te  un tip o  
de sumidero que absorbe discriminadamente a las vacantes. En los primeros 
momentos de la  irra d ia c iô n , mientras se produce la nucleaciôn, e l ûnico 
sumidero présente son tas sup erfic ies  de la muestra. Sin embargo, la su­
p e r f ic ie  se comporta fre n te  a vacantes e in te rs tic ia le s  aproximadamente 
de la  misma forma, y su acciôn como sumidero tien e  prâcticamente e l mis­
mo alcance, del orden de los 200 Â .
La ex îs tencia  de aglomerados de in te rs tic ia le s  entre los 200 y 
1000 Â de la su p erfic ie  nos ha llevado a considerar et posible papel de 
la dîvacante en todo el proceso. La divacante en el alym inio tien e  la  
p artic u la rid âd  de ser bastante mâs môvil que la vacante y que el mismo 
in te r s t ic ia l ;  es e l defecto mâs râpido. Considerando este hecho, hemos 
estudiado la funciôn de la  su p e rfic ie  fre n te  a los très  tipos de defec­
tos môviles: vacante, divacante e in te r s t ic ia l .
Foreman (105) ha cal eulado la  d ifusiôn de defectos puntuales a la  
su p erfic ie  durante la  irrad iac iô n  en el microscopio e lec trô n ico . Las 
ecuaciones de d ifus iôn  en una <limenslôn para e l estado estac îonario  son:
-  l 4 l  -
d^c
 ------ + k - 2 v j I ( v  + vo)
dxf
d^c.
D.   + k -  Z v . î ( v  + vo)
' dxf V
(8 .2)
donde I son las concentraciones de vacantes e in te rs tic ia le s
respectivamente, y Df sus respectives coefic ien tes  de d ifu s iôn ;
Vj la  f r £k es el nûmero de âtomos desplazados por unidad de tiempo, 
cuencia de sa lto  de un in te r s t ic ia l , vq la  concentraciôn de vacantes 
en e q u ilib r io  y Z e l nûmero de coordinaciôn para la  recombinaciôn va­
cante- in te rs t ic ia l  ( Z ~ 10) . Los co e fic ien tes  de d ifus iôn  vienen dados 
por
D, -  Y ;X :v,
(8 .3 )
donde X es eproximadamente la d is tancia  interatôm ica, la frecuen^ 
c ia  de sa lto  de una vacante y y Y| constantes numéricas que pue­
den considerarse en los metales f . c . c . del orden de la unidad (106).
En la  F ig . 8 .2  hemos reproducIdo los p e r f ile s  obtenidos por Fore­
man al resolver las ecuaciones (8 .2 ) para d is tin to s  valores del parâme- 
tro  f  , que depende de las condiciones de irra d ia c iô n . Se observa en 
esta g râ fic a  gue la concentraciôn de defectos desciende en la  zona 
prôxima a las su p erfic ies , siendo mâxima en el centro de la  muestra. La 
anchura de la  zona s u p e rfic ia l en la  que se reduce la  concentraciôn v ie -  
ne dada por:
1/4
w 2X ( 4 M
2t
7 1 7 Ï (8 .4 )
en donde t  es e l espesor de la  muestra y
Zkt' (8 .5 )
V lY y ^ " *
il) es ftsicam ente una medida del l ib re  recorrido  medio de un defecto.
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Fig. 8 .2 ."  P e rfile s  de las concentraciones de vacantes e in te rs t ic ia le s  
producidos por la  irrad iac iô n  en el estado es tac ionario .
es d e c ir , la  d is tancia  media que recorre el defecto antes de ser anfquj^ 
lado.
Nosotros hemos determinado los valores w de la  zona s u p e rfic ia l 
l ib re  de defectos, para vacantes, in te rs t ic ia le s  y divacantes.
Para e l caso de vacantes e in te rs t ic ia le s
k-4
Z -  10 
k "  5 X 10” ’ d .p .a .  
t  ■ 4000 Â
V -  V/ exp(-E^/KT)
Vq es la  frecuencia de Debye *  lO^? seg“  ^ y 1a^ energîas de mi­
graciôn de cada defecto: E  ^ *  0 ,58 eV y EM *  0 ,6  eV en alum inio.
Dado que las energîas de migraciÔn de ambos defectos tienen aprox[ 
madamente e l mismo v a lo r , podemos tomar una de e lla s  (109 ). ApUcando 
(8 .4  y 8 .5 ) se obtiene
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f , "  2 X 10® y (ü •  212 Âî ,v
es d e c ir , que la  interacciôn de la su p erfic ie  don vacantes in te rs t ic ia ­
les se extiende a una d is tancia  de unos 200 Â . Todo defecto que se en^  
cuentre en esta zona sera absorbido por la  s u p e rfic ie . Este resultado  
concuerda con el va lo r obtenido experimentalmente, ya que en esa zona 
no aparecen aglomerados de ningun t ip o .
Para hacer un câlcu lo  analogo con las divacantes hemos de tener 
en cuenta la concentraciôn que e x is te  de este defecto doble en funciôn 
del numéro de vacantes producidas, y su energfa de migraciôn.
La concentraciôn de divacantes Cg  ^ en e q u il ib r io  térm ico, dada 
una concentraciôn de vacantes c^^ puede expresarse (107, 108) a s î:
"  6 exp(AS/k) exp(E*y/kT) c^^ F (c j)
donde AS « -  25^^ es la  entropîa de la asociaciôn, y E®  ^ la
energfa de enjace, determinada en experimentos de tempiqdo. El termine 
F(C |) 51 se introduce cuando hay in te rs t ic ia le s  présentes en e l medio, 
ya que éstos reducen la  vida media de la  divacante, recombinÔndose con 
e l la  para d e jar una vacante simple.
Teniendo en cuenta que la energfa de enlace entre  dos vacantes 
Eg  ^ "  0,1 a 0 ,2  eV (110) hemos calculado que la concentraciôn de 
divacantes vigne a ser del orden del 10% de la  de vacqntes. S u s titu -  
yendo este va lo r para k en la expresiôn (8 .4 ) y dado que la  energfa  
de migraciôn ^e la  divacante es 0 ,45  eV se obtiene:
f  ■ I  10** y ü) *  890 X
Es d e c ir , que el l ib re  recorrido medio de la  divacante qs de unos 
900 Â . De este hecho podemos deducir que a esta d istanq ia  de la super^ 
f i c i e ,  la concentraciôn de divacantes s e r l muy pequeMa, por haber sido  
estas absorbidas por e l la .
El p e r f i l  de la  concentraciôn de vacantes en funciôn de la  d is -
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Jtancia a la su p erfic ie  adopta la forma aproximada que aparecen en la * 
Fig. 8 . 3 . En e l la  se représenta también la concentraciôn de in te rs tic ia^  
les segûn los calculos de Foreman. El nûmero de vacantes se ve mas redu  ^
cido cerca de la  s u p e rfic ie , ya que al aumentar la proximidad a esta es 
mayor la probabilidad de que emigren las divacantes. Como consecuencla 
de e l lo ,  ex is te  en la zona comprendida hasta los 900 -1000 A una so­
bresaturaciôn de in te rs t ic ia le s ,  segûn muestra la grâfica 8*4 .
C
PROFUNDIOAD PROFUNOlOAO
Fîgs, 8 ,3  y 8,4,«% Concentrac tones de defectos puntuales en func(6n de
la distancia a la superficie.
Este mecanismo permite e x p lic a r el proceso f fs ic o  que conduce a 
la aglomeraciôn de in te rs t ic ia le s  en las dos capas prôximas a las supe£ 
fic ie s .E n  el centro de la  muestra las divacantes an iqujlan  los nûcleos 
de in te rs t ic ia le s . Es por tanto pues, un mecanismo de nucleaciôn homogé 
nea. Ya en la secciôn (5 .3 ) informâmes con c la rid ad  s u fic ie n te  sobre las 
evidencias expérimentales que nos permiten descartar la posible influen^ 
cia  de impurezas lig eras  introducidas por e l pu lld o , en la nucleaciôn de 
aglomerados en capas s u p e rfic ia le s .
En cuanto a la duraciôn del proceso de nucleaciôn, es muy poco lo  
que podemos dec ir a p a r t ir  de los resultados expérim entales. El aumento 
lin e a l en el nûmero de aglomerados que se aprecia en I 9 curva de la  F ig . 
5.18  para dosis de hasta 'v4 x 10^  ^ e/cm% no puede in te rp re tarse  untvoc£ 
mente como upa fase de formaciôn de nûcleos. Es mas probable que al 
.aumentar la  idos is los nûcleos vayan creciendo hasta hacerse v is ib le s  pro
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gresivamente, por lo que la zona lin e a l de la curva 5.18 es mâs bien  
debida a la  etapa de crecim iento. La saturaciôn del numéro de nûcleos 
se alcanza posiblemente mucho antes de que los defectos se hagan v is i ­
bles en el microscopio.
Un apoyo a esta te o r îa  puede encontrarse en los câlculos de 
Rothman y c o l. (111) , que han estudiado los p e r f ile s  de las concentra^ 
clones de in te rs t ic ia le s  y vacantes en funciôn del tiempo de ir ra d ia ­
ciôn, aplicando las ecuaciones de d ifusiôn  para ambos defectos. En 
e lla s  se ha considerado la  recombinaciôn y la actuaciôn de las s u p e rfi­
c ies , pudiéndose conocer la variaciôn de las concentraciones durante el 
in te rva lo  de la irra d ia c iô n . En los p e r f ile s  obtenidos para la  concentra^ 
ciôn de vacantes se observa un mâximo cerca de la su p erfic ie  en los p r i ­
me ros segundos de irra d ia c iô n . E llo  podrîa conducir a uqa sobresatura­
ciôn de in te rs t ic ia le s  en esa zona si las divacantes creadas se an iq u i­
lan en la  s u p e rfic ie .
Para completar este estudio de la  nucleaciôn serTa necesario resoJ[ 
ver las ecuaciones de d ifusiôn  dependientes del tiempo, considerando la  
movilidad y dinâmica de vacantes y divacantes, y obtener asi la  v a r ia ­
ciôn en e l tiempo de los p e r f ile s  de las concentraciones de divacantes 
en funciôn de la d is tancia  a la s u p e rfic ie . La resoluclôn de las ecuacio  
nés d ife re n c ia le s  que plantea el problema re v is te  c ie r ta  complejidad y 
serâ objeto  de fu tures traba jos .
8.3.- LA NUCLEACION A OTRAS TEMPERATURAS
Como acçbamos de ve r, la  nucleaciôn en capas a temperatura ambien­
te  es un fenômeno del cual la  divacante es responsable. La movidad de e^  ^
te defecto , y su escapada a la  su p erfic ie  permiten que los in te rs t ic ia ­
les en exceso se aglomeren. Por o tro  lado, en é l centro de la  muestra 
las divacantes son a tra îd as  por los posibles nûcleos de in te rs t ic ia le s ,  
cuyo campo de tens iones es superior a l de las vacantes, evitando su fo r ­
mac iôn. Es de esperar entonces, de acuerdo con esta in tq rp re tac iôn , que 
a temperaturas a las que la  concentraciôn de divacantes es pequefla, no 
se pueda re p e tir  este  fenômeno.
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E fe c tivamente, al ir ra d ia r  a ISO K , temperatura a la  cual la  v£  
cante no es m ôvil, tampoco se puede formar divacantes y como hemos ob­
servado no aparece la estructura  de capas. Los in te rs t ic ia le s ,  que son 
los uniCOS defectos m ôviles, forman aglomerados por toda la  muestra.
A temperaturas superiores a la  ambiente, la d ivacfn te no juega ya 
ningun papel, porque es inestab le , y tien e  un tiempo de ex is tencia  prâc^ 
ticamente nulo, ya que se vuelve a d is o c ia r, por lo que sôlo son vacan­
tes e in te rs tic ia le s  los que intervienen en el proceso de nucleaciôn.
La nucleaciôn de aglomerados de in te rs t ic ia le s  a temperaturas su­
per iores a la ambiente se puede e x p lic a r por la te o rîa  de Russell y 
Powell (9 7 ), segûn hemos aciarado en la  Secciôn 8 .1 . El hecho de que la  
densidad de aglomerados descienda con la temperatura de irrad iac iô n  
(F ig . 6 .4 ) se debe a que al aumentar la  temperatura se hace mayor e l t^  
mafio del nûcleo c r î t ic o  estable y las concent rac iones de defectos dlsmj^ 
nuyen muy râpidamente al incrementarse también su m ovilidad.
Como puede observarse, los resultados obtenidos irradiando a otras  
temperaturas son coherentes y apoyan el modelo u t il iz a d o  para e x p lic a r  
la aglomeraciôn de in te rs t ic ia le s  en capas a temperatura ambiente.
8.4.- rOmACJON y CARACTERISTICAS PE los  lazo s  v e  VISLOCACÏON
Los in te rs t ic ia le s  no pueden asociarse para formar aglomerados es - 
fé rico s  debido a la  gran energîa e lâ s tic a  de la  configuraciôn. Solamente 
pueden aglomerarse en plaças o en h ile ra s . En e l primer caso es cuando 
dan lugar a un lazo de d is locacîôn, ya que la plaça es un trozo de piano 
que se introduce en la  red del c r is t a l ,  y la  lînea  de dislocacîôn es la  
que le  rodea. En los metales cûbicos centrados en caras, los In te rs tfc fa , 
les p rec ip itan  en los pianos compactos {111} . La Introducciôn de un 
piano extra  mod i f  ica la secuencla de api 1amlento ABC , creando automâtj[ 
camente una fa lta  de ap ilam iento . Este tip o  de lazo de dislocacîôn es e l 
llamado lazo de Frank.
La aparîcîôn de lazos de Frank en alum inio templado creÔ grandes
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tonfusîones, debido a la  a lta  energfa de la  f a l t a  de apilam iento en a l£  
minio ~200 erg/cmf (112) . Por esta razôn, parecerfa mâs évidente que 
se formaran lazos perfectos que tienen menos energfa que los de Frank. 
Los resultados expérimentales fueron en p r in c ip le  muy con trad ic tories  
( 113) ,  (114 ), aunque en los experimentos mâs recientes sôlo se encuen- 
tran  lazos de Frank. C o tte r i l l  y Segall (115) lograron crear un modelo 
consistente que permite e x p lic a r los resultados aparentemente confuses. 
Debido a que in ic ia lm ente , por razôn del mecanismo in trfnseco de la  nu­
cleaciôn , el defecto que se forma es un lazo dé Frank, su transforma- 
ciôn en lazo perfecto  de menor energfa requlere la  interacciôn de una 
dislocacîôn p arc îa l de Shockley con la  de Frank de acuerdo con la  rea£
Esta interacciôn no es elâsticam ente favorab le , porque jos dos vecto- 
res de Burgers de las respectivas dislocaciones son perpendieulares e£  
t re  s f , y el proceso requlere una gran energfa de ac tivac iô n . La d is lo  
caciôn parc ia l de Shockley tien e  que barrer la  fa l t a  de apilam iento y 
e l lo  es mâs probable cuando el tamafio del lazo es pequefio. Aunque la  
energfa de la  f a l t a  de apilam iento es un parâmetro importante en la  
transforméeiôn del lazo de Frank, creemos que la nucleaciôn de la  par­
c ia l de Shockley y su extensiôn por e l ârea del lazo es la  que ac tiva  
el proceso. Por esta razôn, pensamos que la reacclôn de transforméeiôn  
se re a liz e  cuando los lazos son pequefios, porque la  energfa necesaria 
para el corrim iento de la  capa de âtomos que forman la  fa i t e  de a p ila ­
miento es mâs pequefla.
Los lazos perfectos que hemos id en t(ficad o  por un lado a través  
del a n â lis is  de los contrastes y por o tro  observando su deslizam iento  
y desapariclôn a la  s u p e rfic ie , tienen menor energfa qup los lazos de 
Frank, por lo que, una vez nucleados, crecen mâs deprlsp, a l ser mayo­
res las fuerzas de enlace los defectos que los componen. Estos la ­
zos son inestables mecânlcamente y pueden d e s liza r por e l c llln d ro  que 
determine su piano y su vector de Burgers.
La forma de los lazos de Frank observados es generalmente c lrc u -
T î48 -
4ar. Solamente en el caso de los lazos dobles, el in te r io r  tien e  forma* 
tr ia n g u la r. Este crece, extendiendose sobre e l c irc u la r  en e l que se 
nuclea, modificando su forma que final mente se asemeja a un triâ n g u lo . Las 
formas hexagonales observadas en los lazos de vacantes que se forman 
en aluminio templado, no aparecen al tra ta rs e  de lazos de in te r s t ic ia ­
les . Las formas romboidales que hemos observado corresponden a los la ­
zos perfectos.
Ademas de lazos de Frank y prismaticos o perfectos, se forman S£ 
gün hemos c itad o , lazos dobles, entendiendo por éstos a los que se nu­
clean en el in te r io r  de o tros . Este tip o  de defecto ha sido observado 
previamente en aluminio templado (116 ), (117 ), constituyendo este hecho 
una excepciôn respecto a los otros metales con la  misma estru ctu ra .
Mas recientemente también se han encontrado lazos m ultip les  de hasta 
très  y cuatro capas (118) en alum inio templado. En alum inio irrad iado  
con electrones de mayor energfa también han observado K ir ita n î y c o l.
(102) lazos triang u la res  en el In te r io r  de los lazos grandes.
En nuestras m icrograffas de lazos dobles se pone de m anifiesto  
que el lazo tr ia n g u la r  in te r io r  también posee fa l t a  de ap ilam iento , p£ 
ro las fran jas  claro-oscuras tfp ic a s  en este contraste no concuerdan 
con las del lazo c irc u la r  grande. La Ifnea de contraste que forma el 
perfmetro del triân g u lo  cambia de c laro  a oscuro al in v e r t ir  el sentj^ 
do del vector de d ifracc iô n  g . Las direcciones de 1o$ segmentes que 
forman el triân g u lo  son direcciones <110> , por lo que el modelo del 
lazo doble de este tip o  lo consideramos semejante al propuesto por 
Tunsta 11 y Goodhew (117) con la variaciôn de que en nuestro caso se 
tra ta  de lazos de in te rs t ic ia le s  con fa lta  de apilam iento extrfnseca.
Es interesante re s a lta r , que debido a las ventaj^s del microsco 
pio de poder observer mientras se ir ra d ia , se ha puesto de m anifiesto  
que la nucleaciôn del lazo tr ia n g u la r  se re a liz e  en un borde in te r io r  
del lazo c irc u la r .  Este hecho es ffslcam ente e x p lic a b le , s i recorda- 
mos que en el borde in te r io r  e x is te  una zona de d ila ta ç iô n , la  cual 
atrae  a los in te rs t ic ia le s .  .
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8.5.- CRECIMIEMTO / SATURACJON
Experîmentalmente se ha puesto de m anffiesto (F ig . 5 .2 0 ) ,  que el 
numéro de defectos creados aumenta con la  dosis hasta  que el va lo r de 
esta es de 'V/S x lO^^e/cm^ . A p a r t ir  de este v a lo r , que es Independlen- 
te  del f lu jo  empleado, se alcanza un estado estac lonarîp  en e1 que e1 
numéro de defectos que se crean tîen e  que ser igual a l que se recombfnan 
o se destruyen en otros sumideros. Pero desde el procesp de nucleacîôn 
hâsta lle g a r a la  saturacîôn ex is te  una importante fase de crecim iento, 
que es in teresante a n a liz a r . La posible ex is tencia  de una fase interme­
dia en la cual nuevos nücleos se estan formando mientrap otros comien- 
zan el crecim iento es un problème muy d is c u tib le , sobre e l cual nos dan 
escasa luz los resultados expérim entales. Nosotros considérâmes que la  
nucleaciôn deja de e x is t î r  cuando los voldmenes de interacciôn agiornera^ 
d o - in te rs t ic ia l de los nücleos creados se superponen. El tamaflo de es­
tes volûmenes es proporcional al diâmetro del aglomeradp, A p a r t ir  de 
ese instan te , los in te rs t Ic ia le s  que se encuen'tran en su zona de accI6n 
son atrapados por los aglomerados ex is tan tes , contribuypndo a su c re c i­
miento; se créa por tan te  a l aparecer un nuevo tip o  de sumidero de de­
fec to s , un nuevo tip o  de reacciôn en la  dlnâmica del proceso.
Durante la  nucleaciôn las sup erfic ies  de la  muestra Juegan el pa­
pal mës importante como sumidero, pero éste se va reduciendo a medida 
que crecen los aglomerados. Este efecto  es mâs acusado a temperatura am 
b len te .
El crecim iento de un nücleo de aglomerados para formar un lazo de 
dislocaciôn depende de la  forma y tamaflo del nücleo, de la saturacîôn  
de in te rs t Ic ia le s  ex is tan te  en el medio y de la  temperatura. En un expe 
rim ento, e l ünico parômetro de los très  citados que varfa  durante e l 
tiempo de la  Irrad iac ip n  es la  concentraciôn de in te rs t Ic ia le s .  La sobr^ 
saturacîôn de In te rs t ic ia le s ,  que se créa al p r in c ip le , debe dism inuir 
en e l tiempo, ya que dé o tro  modo, los lazos crecerîan indéfinidam ante, 
la curva de la F Ig , 5 ,22 ravala que al p r in c ip le  los aglomerados crecen 
linealm ente con la  dosIs de Irra d ia c lô n , hasta una dosIs de ^5x102%  
e/cm^ . A p a r t ir  de este v a lo r , el crecim iento es des igual, unos siguen 
creclendo, aunque con una velocidad mener, hasta alcanzar los tamaflos
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mâxîmos y otros incluse disminuyen sus diâmetros.
La velocidad de crecim iento de un lazo de dislocaciôn de in ters tj^  
c ia les  viene dada por el numéro de e lle s  que se încorporan a é1 menos 
el numéro de les que em lte, en e l mismo in te rv a le  de tiempo, por 1o que 
se puede expresar
3T  "  *n ■ ®n
en donde n es e l numéro de defectos que han side ya apsorbidos por el 
agiomerado. représenta el numéro de in te rs tic ia le s  absorbidosy
el de los em itidos, o el numéro de vacantes absorbidas; es d e c ir , la  
reacciôn negativa, A  ^ depende principalm ente de la  concentraciôn de in^  
te r s t ic ia le s  ex is ten te  en el medio y también de la forma y e l tamaflo del 
agiomerado que determinan su radio de captura a través del campo e lâ s t i -  
co del lazo de d is locaciôn. Bf, no depende directamente de la  concentra^ 
ciôn de in te r s t ic ia le s , sino de la de vacantes, del alcance del campo 
e la s tic o  del lazo respecto a las vacantes, que es menor que el volumen 
de captura de in te rs t ic ia le s ,  de la energta de enlace de los defectos 
dentro del lazo y de la temperatura, Ap y B^  representan en esencia 
las velocidades de reacciôn p o s itiva  y negativa respectivamente. La ene£ 
gîa de enlace depende de la forma y el tamaflo del agiomerado. El valor  
de esta energîa y su variaciôn con el tamaflo es esencia 1 para determinar 
el sentido del crecim iento. Si la energîa de enlace es grande, la velocJ[ 
dad de reacciôn negativa Bp es menor y e l lazo tiende a crecer.
De acuerdo con estos procesos elem entales, vamos a a n a liz a r  los re^  
sultados obtenidos, Hemos observado un crecim iento uniforme hasta los 
5x10^2 e/cm% ; e s .d e c ir , la  dosis para la  cual se produce e l mâximo 
en la densidad de defecto. En este primer estad io , e l crecim iento ha s i -  
do determinado por la  emigraciôn de las divacantes a la  s u p e rfic ie , ocu- 
pando esta el papel p rin c ip a l como sumidero. Para esta dosis, todos los 
defectos no han alcanzado su tamaMo mâximo y e l término Bp lo considéra 
mos de poca importancia, por ser pequeha la  concentraciôn de vacantes en 
la  zona de nucleaciôn. A p a r t ir  de esta dosis hay una etapa mâs confusa 
(F ig . 5*22) en là  cual algunos defectos continûan creciendo con la  mîsma 
velocidad , mientras que otros la  reducen o decrecen ligeram ente. Esta
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etapa se extiende hasta una dosIs de «vS x 10^^ e/cm^ a p a r t ir  de la  
cual se alcanza la saturaciôn (F ig . 5 .20) y los defectos llegan a obte- 
ner su tamaflo mâximo (F ig . 5 2 2 ). Nuestro c r î te r io  es que en la primera 
etapa la  s u p erfic ie  détermina una gran saturaciôn de in te rs tic ia le s  que 
o rig in e  no solo la  nucleaciôn, sino tambien el crecim iento. Cuando los 
aglomerados alcanzan un tamaflo de unos 200 A crean un campo e lâ s t ic o ,  
cuya ex is tencia  reduce el l ib re  recorrido  medio de las vacantes y d iva ­
cantes, por lo que, ademâs de i r  aumentando la recombihaciôn, dlsminuye 
el efecto  de la su p erfic ie  como sumidero de divacantes principalm ente. 
Al âumentar la dosis y al alcanzar los aglomerados tamaflos algo superlo^ 
res, puede desaparecer prâcticamente el e fecto  de la  s u p e rfic ie , ya que 
los lazos de dislocaciôn forman una barrera fre n te  a e llo s . Los defec­
tos que se van creando se forman en zonas que estân dentro del campo de 
acciôn de los lazos de d is locaciôn , por lo  que se aumenta la  recombina- 
ciôn y la  concentraciôn de defectos puntuales disminuye. E llo  o rig in a  
que Ap y Bp sean pequeflos y del mismo orden. Por lo  que no puede 
e x is t i r  mâs crecim iento.
Cuando un lazo prism âtico desli.za , desaparecîendo a la s u p erfic ie  
hemos observado que en su lugar se nuclea un nuevo lazo que esté sometj_ 
do a un proceso de crecim iento en e l que desde la primera fase la supejr 
f ic ie  y los otros aglomerados présentes actüan como sumidero, por lo  
que su velocidad de crecim iento es mucho mâs len ta .
En los experimentos a al tas tem peraturas, el proçeso de crecimien^ 
to no es exactamente e l mismo, por la  razôn de que son d is tin to s  los 
factores que determinan la  nucleaciôn. Para ex p lic a r e l crecim iento a 
estas temperaturas elevadas, creemos adecuada la ap licaciôn  del modelo 
de Urban y Wilkens (39. 119).
El crecim iento de los lazos grandes de dislocaciôn originados al 
ir ra d ia r  a temperaturas superiores a la  ambiante, es fundamentalmente 
debido a que la  interacciôn a tra c tiv a  entre dislocaciopes y defectos 
puntuales es mayor para in te rs t ic ia le s  que para vacantes, originaodo  
un f lu jo  de los primeros hacia los lazos de d is locaciôn. Esta in te rac ­
ciôn preferen te  es debida a que el campo e lâ s tic o  de tensiones que créa 
el in te rs t ic ia l  en la  red (centro de d ila ta c iô n ) es in fe r io r  a l campo
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creado por la vacante (centro de compresîôn).
El crecim iento mâs râpido del lazo tria n g u la r en el in te r io r  del 
c irc u la r ,  se puede exp lica r teniendo en cuenta la  d is trib u c iô n  del cam 
po de d ila tac iô n  e iâ s tic a  airededor del vert ice de un lazo tr ia n g u la r  
de Frank. La interacciôn a largo alcance de los lazos dç dislocaciôn  
con los in te rs tic ia le s  se ha puesto de mani f ie s to al ir ra d ia r  con elec- 
trônes aluminio tempiado, conteniendo lazos hexagonales de vacantes 
(120).
En la  F ig . 8 .5  se reproducen los p e r f île s  del campo de tensiones 
en la  proximidad a la lînea  de dislocaciôn que encîerra  un lazo de
----- 2
sol
Fig. 8 .5 . -  D istribuciôn  de 1 campo e l â s t ic o  de d ila ta c iô n  airededor 
del v e rt ice de un^lazo hexagonal de Frank.
Frank hexagonal. Este modelo se puede m odificar reduciendo e l ângulo 
que forman los lados del hexâgono, por e l ângulo de un lazo tr ia n g u la r .  
Se observa en la fig u ra  que en la  parte e x te r io r  correspondiente al vér  ^
t ic e  del hexâgono, ex is te  una zona de re la jac iô n  de tensiones. Esta zo­
na de re la ja c iô n , que en el caso del lazo tr ia n g u la r , pensamos que pue- 
da ser mâs acentuada, absorbe preferentemente in te rs t ic ia le s ,  con trîbu - 
yendo al crecim iento mâs râpido del lazo tr ia n g u la r  in te r io r ,  segun se 
observa en las fig u ra s . (.6 .7 ),
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8 .6.- EFICIEWCIA VE LA AGLOMEUCÏON
De la  comparacîôn del numéro to ta l de defectos que contrîbuyen a 
la formaciôn de los lazos de dislocaciôn L y e l numéro de los producj^ 
dos por la  irrad iac lô n  K , se ha obtenido (5 .5 ) e l fa c to r de e f ic ie n c ia  
de la agiomeraciôn, llamado también fac to r de retenclôn. El va lo r mâximo 
alcanzado, en las irrad iaciones a temperatura ambiante, es de ~0,04% 
para muestras de 2000 A de espesor, disminuy ado este va lo r a medida 
que aumenta el grosor de la  lâmina. Chen y c o l. (5 7 ), obtuvieron valores  
dentro del mismo orden, aunque no llegaron a observar Va importancia del 
espesor en la medida de la retenciôn. Su va lo r en e l alum inio es de un 
orden de magnitud in fe r io r  a los observados en la  irrad iaciÔ n con e le c *  
trônes de cobre (4 0 ), nTquel y h ie rro  (121 ).
Los factores que influyen mâs directamente en la  e f ic ie n c ia  de 
aglomeraciôn son la recombinaciôn de vacantes e in te rs t ic ia le s  y la  movj  ^
lidad de los mismos.
/
En el proceso de recombinaciôn de vacantes e in te rs t ic ia le s  pode- 
mos d is tin g u ir  dos situaciones (122 ). Una es el de la  recombinaciôn al 
azar entre  defectos de signo con trario  por d ifusiôn a largo alcance y 
o tra  es la  an iqu ilac iôn  de los pares prôxîmos, es d e c ir , la  destrucciôn  
del par de Frenkel por recuperaciôn del in te rs t ic ia l  con su vacante co­
rrespond ien te .
La primera viene determinada por la  movilidad de los defectos, la  
cual depende de sus energfas de migraciôn y de la  tem peratura. En alumj^ 
nio hemos v is to  que los defectos son muy môviles a temperatura ambiante.
La recombinaciôn de pares prôximos depende de la  densidad del ma­
te r ia l  y también de las co lis iones en las que la  energfa tran s fe rid a  
por e l e lectrôn  al âtomo de la  red, estâ por debajo del va lo r umbra1 de 
desplazamiento o ligeramente por encima de é l . En las co lisiones que no 
llegan a producir desplazamiento, e l âtomo de aluminio d is ipa  la  ener- 
gfa que adquiere en v ibraciones, aumentando la  po s ib ilid ad  de recomb i nja 
ciôn , s i e x is te  una vacante en su entorno. Sin embargo, en e l caso del 
alum inio es de esperar que la  densidad de pares prôximos sea pequefla.
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E lio  es debido a que se t ra ta  de un metal con una red muy abZe/Ua. La 
apertura de la red viene defin ida  por la relacion entre e l radio atôm i- 
co y la constante de la misma. Se puede hablar de una red a b ie r ta , cuan  ^
do esta relacion es menor que la  unidad. En el caso del alum in io , este  
valo r a es
radio atomico 1,43 .
^  *  constante de la red *  4 ,05 *
Por este mot i vo, no es de esperar que en el aluminio los pares de Fren­
kel formados estén muy prôximos, ni que se favorezca la  recuperaciôn en 
colisiones subumbrales (123).
La pequefla e f ic ie n c ia  de aglomeraciôn se debe a la  gran movilidad 
de vacantes, in te rs t ic ia le s  y divacantes que acentuan la c in é tic a  de 
las reacciones posib les, determinando la an iqu ilaciôn  mütua en procesos 
de recombinaciôn al azar, la reducciôn de nücleos estables y la  migra­
ciôn a la s u p e rfic ie .
8 .7 . -  W n U E m A  VE LA SUPERFICIE
Aunque ya hemos citado  el papel que desempeflan las sup erfic ies  en 
las etapas de crecim iento y nucleaciôn de los aglomerados, deseamos de- 
d icar aquî un breve comentario a este tema, resumiendo la actuaciôn de 
la su p erfic ie  y de la capa de ôxido que sobre e l la  se forma. E llo  es d^ 
bîdo a que algunos autores (124, 125) han considerado que la pel feula  
de ôxido que se forma directamente en a ire  sobre las superfic ies  del ali^ 
m inio, é v ita  la escapada de vacantes, bloqueando su an iqu ilac iôn  en este  
sumidero. Anthony (126) y otros autores, han observado la  acumulaciôn de 
vacantes en la in te rfase  entre el métal y el ' ôxido en forma de tetraedros de 
tamaho observable en microscopfa ô p tîca , Estos parecen formarse al en- 
f r i a r  lentamente e l m a te ria l.
Volin y Bal l u f f i (127) han estudiado la  c in é tic a  del recocido de 
pglomerados t r id imensionales de vacantes formados en alum inio templado y 
medldo el co e fic ien te  de autod ifusiôn , no encontrando ninguna evidencia  
de un efecto  de bloqueo o producciôn de vacantes en las su p erfic ies .
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En nuestros experimentos tampoco encontramos razones para pensar 
en un efecto  de este tip o  y no hemos considerado que la  presencia de la  
çapa de ôxido pudiera v a r ia r  la actuaciôn de la  su p erfic ie  con un compo£ 
tamiento d iscrim in a to rio  respecto de un tip o  determinado de defecto.
Sè ha considerado que la  su p erfic ie  actüa por igual como sumidero 
de vacantes, divacantes e in te rs t ic ia le s ,  siendo su ac tiv id ad  de espe­
c ia l importancia en e l proceso de la  nucleaciôn a temperatura ambiante, 
decreciendo su in flu en c ia  a medida que se forman los aglomerados.
8 .8.- HECOCÏVOS POSriRRAVJATOI^JOS
En las F ig . (6 .8 , 6 .9  y 6 .10) en las cuaïes se présenta la  imagen
(a) de los defectos formados a una temperatura de irrad iac lô n  T| y 
despuês de reçocerlos (b) a una temperatura Tp , se puede observer que 
el proceso que in terv ien e  en el transcurso de la  fo to g ra ffa  (a) a la  (b) 
es inverso en la  Fig. (6 .8 ) que en las otras dos fo to g ra ffas . Es d ec ir  
que si denominamos 0 a la densidad de defectos observables D ;-D R  
en e l primer par de fo to s . La densidad de defectos aumenta, por tanto  
al ca len tar la muestra 50*C despues de ir ra d ia r  a temperatura ambian­
te  y en la misma direcciôn évolueionan los tamaflos. En los dos pares de 
fo to g ra ffas  restantes ocurre la  reacciôn inversa.
Vamos a a n a liz a r  e l proceso en el primer caso. Es muy interesante  
tener en cuenta que el aumento de densidad y tamaôos de los aglomerados 
al e levar la  temperatura hasta 75*C es muy sensible a la  dosis de 
irrad iac iÔ n . Cuando la dosis es ta l que se ha alcanzado la saturaciôn  
de defectos, un aumento de 50*C en la temperatura de la  muestra no r^  
vela variaciôn en ambos parâmetros. Por tan to , e l e fecto  observado para 
dosis in fe r iores a la de saturaciôn hemos de a t r ib u ir lo  al crecim iento  
de aglomerados submicroscôpicos al aumentar con la  tempqratura la  movi­
lidad de los in te rs t ic ia le s  présentes aisladamente en la  red. Este meca^  
nismo permite asimismo apoyar la teo rfa  formulada de qûq, una vez forma^ 
dos los nücleos, las sup erfic ies  de la  muestra dejan de ser sumideros 
importantes, sobre todo para los in te rs t ic ia le s .
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Al ir ra d ia r  a 75**C se producen lazos c irc u la  res de tamaflos me- 
dios entre los 400 y 500 Â . Después de e levar la temperatura de la  
muestra $0*C la densidad de defectos se reduce en un 20% y su tama­
flo medio a la mitad (F ig . 6 .9a y b ). En la misma direcciôn son los re ­
sultados obtenidos al recocer hasta 175*C las muestra* irrad iadas a 
150°C . En este caso résu lta  évidente que son los lazos de mayor tama- 
no los que se reducen o desaparecen (F ig . 6 .10 a y b ) .
Friedel (128) ha calculado teôricamente la velocidad de decreeimiento 
de un lazo de dislocaciôn del tip o  de los formados por coalescencia de 
defectos puntuales en pianos compactos. La expresiôn que obtiene para 
esta velocidad depende de la temperatura a través de un término expo- 
nencial exp-(W^ + W^)/kT , donde y representan respectiva-
mente las energfas de formaciôn y migraciôn del defecto puntual respon^ 
sable del proceso. El decrecimiento de un lazo de naturaleza in te r s t i -  
c ia l puede tener lugar por emisiôn de in te rs tic ia le s  o por absorciôn 
de vacantes.
Experîmentalmente se pone de m anifiesto que los lazos superio­
res a lôs 500 Â son los menos estables.
El decrecimiento observado en algunos lazos puede a tr ib u irs e  a 
la absorciôn de vacantes, siempre que supongamos que existan aglomera­
dos submicroscôpicos de estas , que al aumentar la temperatura se hacen 
inestables. E llo  provocarfa una concentraciôn cle vacantes lib re s  que 
puede c o n tr ib u ir  a la disminuciôn en el tamaflo de los lazos. Esta posj_ 
b îlid a d , sin embargo, conducirfa a un decrecimiento que debe ser inde- 
pendîente del tamaflo del lazo , lo cual estâ en contradicciôn con los 
resultados expérim entales. Por esta razôn, estimamos que los lazos d i£  
minuyen por un proceso de emisiôn de in te rs t ic ia le s .  Al aumentar la  
temperatura, son mâs débiles las fuerzas de enlace que mantienen un i- 
dos a l lazo, los in te rs t ic ia le s  de la  p e r i fe r ia ,  quedando éstos mâs 1J_ 
bres para ser em itidos.
Ademâs de este proceso de decrecimiento por emisiôn de in te r s t i ­
c ia le s , creemos que en la  disminuciôn de densidad in flu ye  e l numéro de 
los lazos prism âticos que escalan a la  su p erfic ie  por deslizam iento
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(Seccfôn 8 .4 ) .
En las irrad iac iones a 150*C y subsiguiente recocido a 175*C 
también se observa q ue los lazos de dislocaciôn interaccionan en tre  sf 
y con la su p erfic ies , dejando de e x is t i r  como ITneas cerradas de d is lo ­
caciôn. Este hecho puede observarse en la  F ig . 6 .10 (a y b) y también 
contribuye a la  disminuciôn de la  densidad de lazos con el recocido.
8 .9 . -  INFLUENCIA VE LA ORIENTACION
Segûn nuestras observaciones, el daMo producido por la  irrad iac lôn  
varia  con la orientaciôn del c r is ta l respecto a la d irecciôn de incidencia
del haz de e lectrones. Este resultado era de esperar, ya que Gibson y 
co l. (129) han calculado las energfas de desplazamiento para cobre dedu^  
ciendo que spn direccibnalm ente dependientes. Los valores para d is tin ta s  
direccîones de incidencia han sido cal eulados teôricamente para cobre 
por d is tin to s  autores (30 , 130). Este efecto  ha sido observado en alumi­
nio por Makin (40) y por Chen y c o l. (57) que han estudiado la produc­
ciôn de defectos para algunas orientaciones. Nosotros hemos analizado  
otras orientaciones d is tin ta s  a las ya estudiadas por los autores c i ta ­
dos. Los resultados obtenidos estân representados en las Figs. (5 .2 6 ) y 
(5 . 27) .  El numéro de aglomerados que se forman es superior al ir ra d ia r  
sobre orientaciones exactes de mayor s im etrfa . Los mâximos aparecen so­
bre las orientaciones <100> , <013> y <134> y e l nOmero de aglomera­
dos es menor sobre las orientaciones <015> , <017> y <123> . El va lo r  
mâximo en la  densidad de defectos aparece aproximadamente después de una 
dosis ^ôxIO^Z e/cmf de forma anâloga a los experimeptos realizados  
con d is tin to s  flu jo s  y cuyos resultados se representan en la Fig. (5 .18 ). 
Sin embargo, e l numéro mâximo de aglomerados formados fJepende de la  
orientaciôn  sobre la  que se irra d ia  segûn muestra la g râ fic a  (5 2 7 ).
E llo  supone que ex is te  una posible m odificaciôn en el proceso de la  nu­
cleaciôn. Este e fecto  no ha sido observado por Chen y c o l.
Makin (131 ), encontrô una variaciôn  considerable en el numéro de 
lazos formados al ir ra d ia r  cobre con electrones bajo d is tin ta s  condicCo- 
nes de d ifra c c iô n . Debido a que los âtomos de alum inio desplazados por 
los electrones de 200 keV no tienen s u fic ie n te  energfa para producir
colisiones foca lizadas, la in fluenc ia  de la d irecciôn del haz respecto. 
al c r is ta l ,  sobre el dafio de la  irrad iaciÔ n debe a tr ib u irs e  a efectos  
de d ifrac c iô n . La canalizaciôn de la  onda e lec trô n ica  por la red c r is t^  
lin a  y las co lisiones con electrones dispersados inela s t icamente in f lu ­
yen en el numéro y en la loca lizac iô n  de los desplazamientos creados. 
Ambos parâmetros varfan segûn la incidencia de los electrones; es decir, 
segûn la orientaciôn de la muestra respecto a-1 haz y dependen también 
del espesor de las mismas.
Thomas (63) ha calculado, u tiliza n d o  la teo rfa  ondulatoria de la  
d ifracc iô n  de e lectrones, la producciôn de daflo por la irradiaciÔ n a 
d is tin ta s  profundidades del c r is ta l y su variaciôn  con la  desviaciôn 
del ângulo de Bragg. Los resultados teôricos concuerdan con los exp éri­
mentales en cobre y h ie rro  irrad iado  con electrones de 1000 keV .
Esta variaciôn de la producciôn de defectos con la profundidad de 
la muestra permite exp lica r nuestros resultados expérim entales. Al va­
r ia r  e l p e r f i l  de las concentraciones de defectos producidos con la pro  ^
fundidad, para las d ife ren tes  direcciones de incidencia del haz, se mo- 
d ific a n  las condiciones de nucleaciôn que determinan el nûmero de los 
aglomerados que se forman. Esta dependencia con la  profundidad también 
se pone de m anifiesto  experim entalmente en los espesores medidos por 
nosotros de la zona s u p e rfic ia l l ib re  de defectos. El espesor de esta  
zona varfa  entre los ISO y 250 Â , segûn la  orientaciôn  de la  mues­
t ra .  La zona es mâs estrecha cuando en las proxîmidades de la  s u p e rfi­
c ie  la producciôn de defectos es mayor.
8.10.- COMPORTAMIEMTO VE LAS FRONTERAS VE GRANO FRENTE A LOS VEfECTOS 
PUSfTUALES ‘
Las fronteras de grano han sido siempre consideradas como sumi­
deros de defectos puntuales aunque se desconoce exactamente el tip o  de 
interacciôn entre las d is tin ta s  configuraciones de fronteras y los d i­
ferentes tipos de defectos puntuales: vacantes, in te rs tic ia le s  e impu- 
rezas. Creemos interesante hacer referencîa  aquf a la diversîdad de 
comportamiento de las fronteras de grano fre n te  a determînados tipos  
de defectos puntuales, segûn se ha puesto de m anifiesto  en diverses
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observaciones, pensando que este t ip o  de resultados expérimentales pue- 
da aportar datos de in terês en la  in ves tigacion de las ^structuras de 
las d ife ren tes  fronteras de grano existantes en m ateria les p o H c ris ta lj^  
nos.
La Fig . (5 .28) sugiere que las dislocaciones que constituyen la  
subfrontera actüan mâs intensamente como sumideros de in te rs tic ia le s  d^ 
bido a que la  interacciôn e iâ s tic a  de una dislocaciôn es mâs fu e rte  con 
un in te rs t ic ia l  que con una vacante. Los in te rs t ic ia le s  absorbidos mod£ 
fican  la configuraciôn de la  fro n te ra  y se incorporan a las d is lo cac io ­
nes evitando la  sobresaturaciôn en sus proximidades necesaria para la  
nucleaciôn.
Un efecto  anâlogo debe aparecer en la  fro n te ra  de macla de la  F ig . 
(5 . 32) .  Los in te rs t ic ia le s  absorbidos se depositan sobre e l piano de la  
in te rfase  (F ig . 5 .3 3 ) , piano (1 1 1 ), que détermina la formas tr ia n g u la ­
res y en algunos casos hexagonales de los lazos grandes de d is locaciôn. 
La morfologfa de los lazos viene pues controlada por las propiedades es^  
tru c tu ra les  del piano que forma la fro n te ra . La zona lib re  de defectos, 
de ~1000 Â de espesor refuerza la  analogta en el comportamiento de am 
bos tipos de fronteras aunque sus estructuras son muy d ife re n te s . Sus 
actuaciones vienen poslblemente determinadas por la disposiciôn y e l 
campo e lâ s tic o  que crean las dislocaciones que las constituyen.
Sin embargo, no se observa el mismo comportamiento en las fro n te ­
ras del tip o  de la  de la Fig . (5 .2 9 ) ,  la cual es una fro n te ra  tfp ic a  de 
inc linac iôn  formada por dislocaciones para le las  a d istapcias regulares. 
En e l la  se observa la misma actuaciôn que la de la su p erfic ie  producien^ 
do el mismo efecto  sobre la  d is trib u c iô n  de defectos en su entorno. Por 
esta razôn serfa de esperar que el ângulo entre los granos fuese grande, 
lo  cual no estâ de acuerdo con nuestras mediciones.
Un cuarto caso lo constituyen las figuras (5 .30) y (5 .3 1 ) ,  que S£
ponemos corresponden a un mismo tip o  de fronteras en las que las d ife -
rencias apreciables en la  densidad de defectos sea debida a las impure- 
zas del m a te r ia l. Es muy posible que durante e l recocido previo al pu lj[
do, las impurezas se acumulen en las fron teras de grano. En alum inio
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templado, ha observado K ir ita n i (132) que en las proxîmidades de una 
fro n te ra  de este tip o  no se formaban aglomerados de vacantes en un en­
torno de unos 5000 Â . Ambos resultados parecen conducir al hecho de 
que estas fronteras atraen preferentemente a las vacantes que posib le- 
mente se pueden d ifu n d ir  a lo largo de e lla s  hasta la  s u p e rfic ie . Beeler 
( 133) ha calculado teôricamente por medio de métodos de computaciôn las 
interacciones entre vacantes e in te rs tic ia le s  con sup erfic ies  lib res  y 
fronteras de grano, obteniendo que las energfas de migraciôn de las va­
cantes en las fronteras vienen modificadas en un fa c to r de 0,11 a 
1,4 respectp a los valores de estas energfas en e l m ateria l masivo. 
tas variaciones permiten ex p lic a r cua lita tivam ente las d ife rencias  
observadas.
No queremos extendernos mas sobre este tema, que estimamos se sale  
de los Ifm ites  de este tra b a jo , aunque si creemos que puede ser de gran 
in teres para fu tures investigaciones.
CONCLUS I ONES
9.1.-  IRRADIACION CON JONES
1) AI ir ra d ia r  alum inio con iones oro de 20 , 40 y 70 keV y dosis 
del orden de 10^^ iones/cm^ , se ha observado por microscopfa e1e£ 
tro n ica  por transmis ion la  formaciôn de pequeflos aglomerados de de­
fectos.
2) La densidad de los pequePios aglomerados aumenta linealm ente con la  
dosis. El fa c to r de producciôn al ir ra d ia r  con iones de 70 keV es 
de 0,21 . Este va lo r es pequeflo comparado con los obtenidos en 
otros metales sometidos a las mismas condiciones de irrad iac iÔ n , p^ e 
ro queda ju s t if ic a d o  por los c a lcu los teôricos de las concentracio­
nes de defectos y por dos razones expérimentales: e l pequeMo tamaflo 
de los aglomerados que d if ic u l ta  su v is ib il id a d  en el microscopio 
elec trô n ico  y el numéro de aglomerados no v is ib le s  formados en la  
capa de ôxido que recubre las sup erfic ies  del m a te ria l.
3) El tamaho de los aglomerados no depende de la dosis de irrad iaciÔ n  
sino de la  energfa de los iones incidentes.
4) Los defectos resultan ser lazos de dislocaciôn de Frank
(b *  1/3<111>) de t ip o  vacante. No hay evidencia de la  formaciôn 
de aglomerados t r id imensionales.
5) Los aglomerados se han formado por un mecanismo de cascadas de des­
plazamientos que orig inan una vacante m u ltip le  c e n tra l, dando lugar 
por colapso a un lazo de d islocaciôn.
6) La e f ic ie n c ia  de aglomeraciôn alcanza un valor muy a lto  que se atrj^  
buye p rin c ip a l mente a la gran m ovilidad de los in te rs tic ia le s  en 
alum inio a temperatura ambiante.
- 162 -
7) Los valores expérimentales encontrados concuerdan con los teôricos de 
los tamaflos y posiciones de las cascadas previstos por la teo rfa  de 
Sigmund y co l. (10, 17).
8) Se han puesto en c laro  los puntos c o n flic tiv o s  que ex is tfan  respecto 
al d is t in to  comportamiento del alum inio fre n te  a la  irradiaciÔ n con 
diversos tipos de iones, al compararlo con los resultados obtenidos 
en otros metales de la misma estructu ra .
9 .2 . -  IRRADIACION CON ELECTRONES
1) U tilizan d o  el propip haz del microscopio e lec trô n ico , se ha estud ia­
do por microscopfa e lec trôn ica  por transmisiôn en aluminio de distin^  
tes grados de pureza, la formaciôn de pequeflos aglomerados y lazos 
grandes de d is locaciôn , en el in te rv a lo  de temperaturas de 150 a 
500 K , u tiliza n d o  un potencial acelerador de 200 kV y un f lu jo  del 
orden de 5x10^^ e/cm f.seg .
2) La mayorfa de los defectos analizados son lazos de dislocaciôn de 
Frank de tip o  in te r s t ic ia l . En pequeha proporciôn (10%) aparecen 
lazos perfectos ( î  ■ 1/2<110>) . En las muestras con menor grado de 
pureza también se forman lazos de tip o  vacante.
3) U tilizan d o  las técnicas de estereoscopfa se ha estudiado la d is tr ib u ­
ciôn de los defectos en espesor. En las irrad iaciones a temperatura 
ambiente los defectos no se encuentran homogeneamente d is trib u id o s : 
la mayor parte de los aglomerados aparecen en capas de 1000 Â , 
prôximos a las dos sup erfic ies  de la muestra.
4) Las irrad iaciones a baja temperatura (T ; « 150 K) producen aglomer^ 
dos pequeflos de forma no reso lub le , homogeneamente d is trib u id o s . A 
temperaturas superiores a la ambiante, hasta 175*C fe  forman gran­
des lazos de forma preferentemente c irc u la r ,  que tambfén se distrîbç^  
yen homogéneamente en espesor.
5) Los resultados expérimentales se analizan mediante la  ap licaciôn de
"  i6 g  -
las adecuadas teorTas de nucleacîôn y crecfmfenfo de aglomerados de 
defectos puntuales, pudîendo expUcarse a p a r t ir  del hpcho de que el 
defecto mâs môvil es la  divacante.
6) La aglomeraciôn de in te rs t ic ia le s  obedece a un proceso de nucleaciôn 
fundamental mente homogênea, debido a la d ifusiôn de vacantes, divacan^ 
tes e in te rs t ic ia le s  y a sus interacciones con las sup erfic ies  de la  
muestra.
7) La e fic ie n c ia  de aglomeraciôn depende mucho del espesor de la  mues­
tra  y debe su pequeMo va lo r a la  m ovilidad de los resultados en e l
alum inio.
8) En recocidos postirra d ia to r io s  se analizan los procesos que, al aumen^  
ta r  la tem peratura, contrîbuyen a la  desaparicîôn de los lazos de dis^ 
locaciôn.
9) Se estudia la variac iôn  en la  producciôn de defectos en funcîôn de 
la orientaciôn de la muestra respecto al haz de electrones incidente.
10) Se pone de m anifiesto  e l comportamiento d îfe re n te  de las fronteras de 
grano en re laciôn  con los d is tin to s  tipos de defectos puntuales.
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